Scopo del lavoro

Verificare se sia possibile individuare
nello spazio di testa di un campione
di latte liofilizzato le molecole indice
dell’invecchiamento dello specifico
campione.

In particolare si € cercato di
effettuare un’analisi diretta, a
temperatura ambiente, simulando
quanto piu possibile le condizioni
alle quali avviene la percezione

olfattiva.

Composti volatili marcatori dell’invecchiamento di un
alimento, analisi e determinazione

Caratteristiche principali del
sistema strumentale:

Tecnologia liner in liner

« il termodesorbitore TDU Gerstel
¢ istallato direttamente sopra
liniettore criofocalizzato CIS; il
collegamento ¢ diretto senza
l'ausilio di transfer-line, per un
trasferimento efficiente e senza
rischi di contaminazioni tra I'analisi
di un campione e l'altro. Durante la
fase di desorbimento l'iniettore
viene tenuto freddo, solo a
desorbimento completato
liniettore é riscaldato velocemente
per il trasferimento in banda stretta
degli analiti in colonna.

« liniettore PTV CIS 6 Gerstel
consente di lavorare in tutte le
modalita di iniezione: split, splitless,
on-column e large-volume. La
funzione di criofocalizzazione
permette l'intrappolamento delle
molecole desorbite dalla TDU,

anche senza l'ausilio di una fase
adsorbente. Usando CO, liquida &
possibile lavorare fino a -78C°
oppure con N liquido raggiungere
i-191 °C.

il campionatore MPS Gerstel
consente |'automazione del sistema
di introduzione del campione. | tubi
del desorbitore riempiti con i
diversi campioni sono alloggiati
allinterno dell'apposito tray sul
campionatore e movimentati in
automatico. Il sistema consente
I'analisi in continuo di sequenze di
campioni senza necessita
dellintervento dell'operatore.
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Tecnologia liner in liner
|.  Tubo termodesorbitore TDU

2. Campione tal quale
3. Liner iniettore CIS

Strumentazione

« Sistema GC-MS Agilent Technologies
« Gascromatografo Agilent serie 7890
« Iniettore Large Volume Gerstel CIS 6
« Unita di temodesorbimento Gerstel TDU
« Autocampionatore Gertel serie MPS



Analisi con tecniche classiche della componente volatile in campioni solidi di alimenti
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Analisi di latte in polvere con desorbimento diretto in TDU + CIS6

100 mg di un campione di latte liofilizzato sono inseriti direttamente
nel tubo di desorbimento della TDU.

Lo stripping delle sostanze volatili € effettuato a temperatura
ambiente, per poter confrontare i risultati analitici con I'analisi
sensoriale effettuata alle condizioni di consumo del prodotto.

« Flusso di stripping: 30 mL/min per 30 min,

« desorbimento a 30°C

o Criofocalizzazione: -40°C liner “baffled”

Confronto dei tracciati in full scan di due campioni di latte in polvere
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Confronto tra latte fresco e latte rancido
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Sottrazione dinamica del background
Il Software ClearView Almsco utilizza il sofisticato
algoritmo Dynamic Background Compensation
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Indagine preliminare
sull’applicabilita della tecnica per
la determinazione di contaminanti
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Valutazione sul rilascio a diversa temperatura dei materiali e indagine strutturale sui polimeri del packaging

Per questa specifica applicazione si & sfruttata la caratteristica unica del CIS 6 di raggiungere la temperatura di 650°C, con

rampa di riscaldamento estremamente veloce, (18°C/s) per simulare direttamente nell’iniettore non solo un processo di

desorbimento ma anche un processo di pirolisi.

Conclusioni:
« |l desorbimento diretto con il sistema liner in liner

permette |'analisi qualitativa di alimenti solidi senza effetto

memoria e senza preparazione del campione.

« Latecnica permette di caratterizzare e comparare
campioni diversi o studiare lo stesso campione
sottoposto a trattamenti diversi.

SRA Instruments S.p.A
Via alla Castellana, 3

20063 Cernusco S/N
MGC « GC ¢ LC Solutions

Valutazioni preliminari:
Con la stessa configurazione strumentale & possibile:

« rivelare la presenza di contaminanti provenienti dal
packaging,

« effettuare studi sul rilascio dei materiali sottoposti a
diverso trattamento termico con indagine strutturale sui
polimeri del relativo packaging.
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