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Introduction

 Voie de contamination du 4,4-méthylenedianiline
(MDA) dans le sol

, L"hydrolyse Produit potentiel
Déversement y Y P

du dégradation du
4,4-méthylenediphényldiisocyanate polyuréthane

|

Fig.1: Contamination du MDA dans le sol

Caractéristiques du MDA

 Voie d’absorption: peau, respiratoire, ingestion?

 (Classé dans le groupe: cancérigene possible pour
I"humain par le CIRC?

 Cancérigene chez le rat?

Materiels et méthode

 UPLC- MS/MS Acquity H-Class Xevo TQD de Waters
* Colonne: Acquity UPLC BEH C18 1,7um, 2,1mm x 50 mm de Waters
 Phase mobile: Eau (éluant A), 1% acide acétique (éluant C), MeOH
(éluant D)
 Gradient: 20% d’éluant C est maintenu tout au long du gradient.
20% d’éluant D se maintient pendant 0,4 min., apres |'éluant D
monte a 80% jusqu’a 4 min. Le gradient est maintenu pendant 3
min. A 7,1 min le gradient se rééquilibre pendant 1,1 min.
* Débit 0,5 mL/min & température de la colonne: 50°C
e Parametres MS/MS
* Source ionisation : ES| +
* Transition MRM
« MDA: 199,1> 106,0 (quantification)
199,1 >165,0 (confirmation)
* MDA-d,: 203,2 > 108,1 (standard interne)

Meéethode d’extraction

e Dans un vial de 20 mL h
e 1g de sol
Extraction e 10 mL de sln ext (0,5% NH,OH dans MeOH) +SI
e Agiter pendant 1h
Sol J

\

e Filtrer les 10 mL de la solution sur un acrodisc 10 um

e Ajouter 100 pL d’acide formique
/

e Passer 1 mL de la solution sur la SPE MCX

e Laver avec 2 x ImL d’une solution 2% acide formique
e Laver avec 2 Xx 1mL de MeOH

e Eluer avec 2 x 500 pL de 5% NH,OH dans MeOH

e Filtrer I'échantillon sur du 0,22 um

Références

Reésultats

' Solution extraction
W,

Eau Mélange Eau/MeOH ' MeOH
) J
Acide (AF) Acide(AF) Neutre Basique Basique
(NH,OH) (NH,OH)

Différentes solutions d’extraction du MDA ont été testées.
d’extraction avec du meéthanol

101,1% £ 5,1% de
récupération

Fig. 2: Solutions d’extraction optimisées

basique a

récupération.

Les performances analytiqgues rencontrent les attentes.

La solution

le meilleur pourcentage de

Tableau 2: Parametres analytiques de la validation

Parametres analytiques

LDM (n=10) (ng/mL)

0,073

LQM (n=10) (ng/mL)

0,244

Domaine 0,5 ng/mL a 25 ng/mL
R2 > (0,99
Réplicabilité (%) (n = 24) 8,56
Répétabilitée (%) (n = 24) 7,21
, . . .
Récupération (effet de matrice) (%) 101,11+ 51
(n = 60)
Exactitude (%) (n = 8) 86,9+5,6
Incertitude analytique (%) (inclue le biais) 8,6
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Fig. 3: Chromatogrammes d’un échantillon (conc. 4,266 ng/mL) en présence
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du sol

Conclusion

Meéthode d’extraction SPE
* Diminue l'effet de matrice .

* Accroit la sensibilité .

Méthode de dosage

Spécifique
Sensible
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