OFFICE NATIONAL DE STCURITE SANITAIRE DES PROGUITS ALIMENTAIRES
- CONCOURS DE RECRUTEMENT D'UN ADMINISTRAREURS 2°™° GRADE
Er OPTION : CHIMIE
EPREUVE ECRITE-SESSION DU 02 DECEMBRE 2018
DUREE : Trois{03) Heures - Coefficient : Deux{02}

Consignes a lire impérativement :

s Lprte gpreuve se decompose on d gxerdicds on T pages
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Le bareme est structure comme suit
Exercice | - dpts, Exercice 'l - 3pis, Exercice 11l Bpts, Exercice IV Tpts

Exercice | : dpoints

Chousir ia bonne réponse
1} Une phase inversée en LT, utiliza traditionnsllement ;
&' L'hexana comms mobile phase
b La sikte comme phase slabiornnaire
o' L acetoniinie comme phase mabile
g Gel de silice sur lequel gn a preffé des groupes octadecyle

2} Combien de points est 3 minima a obtonir pour hien caractériser un ple
chromatlagraphigue ;

&' 1 esl suffisam

B IU = 1% est oplimal

of 100 est parfan

af 1007 est un mimman

1} Camment calculer le rapport signal sur bruit pour e pic chromatnsyraphique
& Mesyret iz hauteur d'un pic chromatosraghique et la diviser par trois

' Mesures iz surface d un pic chromatograpiigue et la divicer par trois

o' Mesurer la hauteur d'un pic chromatographique et |a diviser par |'amplitude

du bruit ce fond

o/ Mesurer la surface d'un pic chromatographique et ks multiplier par i3 hautaur

aw ordit

4] Conlormément a la décision Z002/657/EC, le nombre minimal de points
d'identification {IP} nécessaire & 'ldentification non ambigle de composés
interdils esl de

a' 0 lidentification n'est pas nécessaire pour des composés interdits

g 2 sont suffisanis

g & sont suffisants

g 10 au mMoing son! Necassairas

5) Une méthode de déplstage dédite a des composds Interdits doit
absolument éviter des concluslons Lypo

al Faux posidtd

b Wrar positil

c/ Faux negall

gl Wral positif
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6} Une méthode de confirrnation dédice a des conposés intardits doil
absolument éviter des conclusions typo

al Faux positif

b’ Wrai positif

o Faux négatif

d’ Mrai positif

7} Dans le mode d'ionisation électrospray positif (ESI +), analyte (M) esl
principalement ionisé en:

a M+a

Bf M- =

! {M+Hy+

df {2M) ++

8) Dans le mode d'ionisation par impact électronique (El), 'analyte (M} est
principalement ionisé an:

a M+ e

B M- =

¢ M+ H+

df (ZM) ++

3 Un bon ion diagnostique est

af Union mor

bf Un ion ntense de miz eleve

o Un ion inlense de masse impaire

df lon moléculaire guetle gue soit son intensite

10) Gluel ast le dwel time & programmer sur le spectromeétre de masse shon
désire 10 points par pic chromatographique et que 10 transitions doivent tra
enragistrées sur un pic dont la largeur 4 la base est de 10 secondes ;

af 10 milhsecondes
bi 100 mithsecandes
of 1 secondes

df 10 sesondes

11) Qu'est-ce qu'une molecule a défaut de masse

a’ Une molécule dont |2 masse posséde une grosse erreur

bf Une molécule dont |a formule brute contient par exemple du chiore

o/ Une molecule dont la formule brute contignt en proportion beaucoup d'hydrogéne
d! Une molécule contenant beawcoup de carbones

12) Identifier les abréviations correctas qui impliquent des modes
d'enregistrement utilises en MSMS :

al SRM

b SIM

cf STM

di S0S

13) Les deux meilleures options pour un étalon interne utilisent en GCMSMS

a) Unanalogue strustural

b} L-analyte cible marque par du deuténum
¢} L'analyte cible marqué par du carbone 13
d) Un isomere radipactf

27

wadifa-info.com 58 ARl g a8 ga (e ol Ll 2 3la

Source: www.wadifa-info.com/fr/modele-concours/3540 - Wadifa Info - page 2/7


https://www.wadifa-info.com/fr/modele-concours/3540

X
14} Lorsque LG-MS est utillsé pour Fanalyse du thiouracile, les deu

meoilleures options pour un standard intarne sont
a Lrac!

b 1AC 3 thiouracile

& tHs-thiouraciie

a hmethylthiguraciis

15| L'assurance qualité en laboratoire est de praférence basde sur .
CRRET L= Tw

BOSDTOES

o rS0200E 2008

A IS02002687

18] Lesquelles de coes dtapes ne sonl pas utllisées dans SPE?
2 Congdmonnement
= Lyoshilsaton
¢ Echanuiion de chargement
a' Elubion de composés nierférents
e’ Elution d'analytes

Exercicell ; 3points
Le contrdle ges echantlions (ECH1T, ECH2 et ECH3) se fait par ¢hromatographie sur couche mince

(COMI aprés extraction et purifization et en wtilisart un éluant Hexane! acétonitnle [25%/TH%) an
obtent ia plague suivante

- -— == - - -- we—— oo —c S

Front du salvant
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] — = ==
ST Bl Supp ECHI ECH2 ECH3

STD : solution standard contenant les ditérentes curnpnsamasTe_c
BL échantilon blanc exemple des composés recherchas
SUPP  echantillon supplémentés par une solulion contenan
BOHL, ECHZ et ECH3 : échantillons & contrélés

herchées (A B, C DetEy

tles composes fecherchag

37
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T Ewphquer oo
° AUISE passe pengant une chiomatographic e1 cécnre Ie prncize de fa COM

21 Defineg e i
nir el calcuier le RF de ek
agUe com 1 : '
o clec 010 Dosdnie 2] o doduire Peidee de solubilie gg chaale

3} Bachkant gue !
2Rt :_ 8 :75 ~OmMpasanias recherchees sont interdites © interpréter las résultals Trooves
Flague ef donner une canclusion

F S: 4 . ;
- Muﬁfﬂi‘“"‘;‘?‘iﬁﬂ Mes separées sonl res polaires (ordre de polané E>D=C) que! changement
PETRCIURr pour sEparer ruouy les compasantes C DalE

Fxercice 111 - bpoints

Fa i 5 : —
: E‘:m]ijs_],ﬂ;it-rj uhrlla.‘: -;-:ﬂmllun M ode densité 1,05 contenant Smeml d'oxviétracyeline se it par
ﬁui\'amw:‘"; phte fiquide haute periormance HPLC avee les conditions chromatographigues
e oy s Y E e =
Phase sunionmaire © silice greftée CIE. 150%3 mm Spum aves précolonne CEE. 434 mm
Jum
*  Phase mobile : 80% acétenitrile et 20% H20)
= Débit 12 mLmin
* Détecton UV 4 272nm
:.. prés prcmraltin1n de dewx echantillons (E 1) et (E2) en diluant 2p de la solution M dans
;E‘Jml du me:h:q:]m puis une autre dilution dans la phase mobile de 1,5/100 m] o1 une gamme
2 un standard d oxvidtracyeline Hel (Malecular Weight: 496,897 w'mal) de pureré 90%, on
abtient les resuliats suivants -

T B —— - — e -

s —— ooy S S2 3, 8 | 8% [E B
Concemration ox\dtracyeline jwemh) | 3 T3 | 10 | s W | X ¥
_Hasuteur 15 3‘.3 Y 5 T | TR ET

0,000 e L . ricd
5 10 18 2 ¥
-200,000 — -
Frwwshrlinidbewy (sl

aj/!
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2 InoigUan:
-—55[:':":"'" mm 5|JI'I'1 £#nin
1] Definir chaque parameétre de la phase slatennaire sice groeaath re cas el quelle est
roge Jdans npt
les aifferentes phases qui existen! en mentionrant faguells e8! UIISEE
Fubilite d'une précclonne
ler la
r 25 mgiml calcu

2| Sachant que fes specihications de la solution contr@lee sont entre 4,75 et 5, g

quantité a oxyviétracyeline i
hade de calu
31 Calculer la guantité o oxytétracychne pour (E1) e (E2} en utiisant une aulre meét

sachani qu'on a les données suivanies ; , lne Heol guon
Une scluhon stanagard esd prépanée en pesan une Juantite de 11.2mg d “”5‘1‘?':5?3:';:15 ia phase motule
@:ssout dans 10ml du Méthans! puis an fait une dilution avani injection de 0.5/5

QUi donne une Rauleur de 913

4] Que peut-on conclure sur la corfarmié du produit? Donner une surte

Exercice IV @ 7 points

L3 recherche des résidus du chloramphenical {CAP). qui est une molécule interdite avec un LPMR =03
pob dans les matnices biotogiques se fart par chig mategraphie fiquide couplée & la spectromaétrie de
Tasse en tandem (LC-MS / MS] en tenant comple des criléres de |a décision 2002/657 EC

Ure série de 04 écha ntillong 3 &te analysée au mame 1@rmps, aprés exiraction aves l'acétate d'ethyle,
evaporabion du solvant aiout de I'eau el de l'sooctane, centrfugation et injection 10 yi de fa phase

queusse avec les condiions suivanties
LES conditions chromatographiques et détection par LCMSMS

FT.E_E mobide A& H2C /B ACK

Temps (minute) | A B
_ 0 BO W= 20
: 2 20 80 =
4 _ 20 Bo i
_ & a0 3 20 B |
8 | B _ 20 |

Phase stationnaire : silice greffee C1B, 150x4 mm Sum avec précolonne C18, 4xd mm
Debit : 400 wl/min

Valume dinjection : 10 pl

Temps d'analyse : & min

lamsation : turbo Spray, mode négatif

Température de source : 500°C

CUR = 25 G51 = 35 G52 = 45 I5=-2500v

CAD = Medium EP=-15

Detection ; mode MRM -

lom precurseur loms produs Dvwell time Dp CE CXp
fm'e) mz) [Pruseg )
CAPI 320,9 | 151,89 200 -0 | a3 10
| EAP2 | 3208 2569 200 | 60 15 10
__CAPDS 3259 | 156,9 200 | = 1m
-10
5/7
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= Chlstamphenicn]
" CoHaCla:n

'4:1}‘
i e et Ay e ;
Sample Name Analyie Analvle psak  Analyle 15 paak 1% rdLention
peak name  haghelcps]®  retenticn heghilepsi®  bme (rmen)
Time |mim)
Srd dquivalent & 0, 1pph Cap] 1.705m3% &4 T12E403 453
Std fquivalent 30, kppd  CARD LO1E+03 A6 TARE-05 258
Salvansy [HEE) Capy GIE DD o CUDDE <00 -’-.5-5
Salvant (HID) LASE 0, 00K + 02 o S () -1'5:5
Blane AR 0,00 <00 o 2,75E+03 258
Bran: CApa 0L00E -3 i 2 IREL03 4.6
Supp b 0,1pob CAPy 5 43E+02 4 2,7RE403 4.58
Supn § 0.1ppb Lanz 3,09E+0) &6 ¥ IRE403 258
Solvant (M) LAP] 0,GOE +0 1] 0LCHIE + 040 O
Soteand (H1d| [t ) 0,05 a 0 ) 0,00F <00 o
ECHE CAPL 0,008+ o Z.00E-02 454
ECH1 A 0, 00E - 00 [+ F.O0E 03 ais.a
ECH2 CAPE £.30E«03 a6 HBEE 03 4.58
ECHE Lanz 15%E-03 ik FEEEH3 4,58
ECH CaFl L ADED3 4,6 1.2BE+032 4:5;
ECHI Cam? 750600 &6 2. 36003 = 5B
FCHA Chr 7 30E+03 3, 2,57E+02 2,55
ECH4 CAPZ L IDE+01 4,3 1.57E+03 450
Dianc Capa 0, 00E <00 [+ 1.56E+03 459
Blanc Cabz D,D0E+00 o 2.56E+02 4,59
S1d dguivalent d 0 1ppb CAP] 2, 12E+33 4.5 9 7RE+D3 4:59
5td éguivalent ) &,Tpph CaRd 116E+03 4.5 4. 3RE=03 4,59
"E+03 =1000 -

1} GQuels sont les deux modes de travail possibles en HPLE 7 Expliquer brigvement ce quiest chagun
de ces modes et lequel est uhiisé dans notre casg

2} Expliguer fe principe de fa LC-M5-M3. donner un schéma simpldié et indiquer |es différenies
modes dwonisation en expliguant guand on ulifise chague mode

3] Expliquer l'ntérét et lindispensabilite de Faout d'un gtalon interne. et lorsquun éalan
inferne marqué par un isolope stable est ulilisé combien de positiens doivent atre

marquées

4) Expliquer les différentes elapes dextraction, le but d'ajouter un &chanlillen blanc et un dchantilon
supplémente dans la séne a contréler. lnjection d'un solvant (H20) et aussi lintérét de l'njection
4'yn standard au début et 3 1a fin de la sene

[
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T P v i e L FLELAAE R b = . iE e AT Lm s2E G
= e = o el oy RN N '"::Jalr.": :r‘! = Gﬁlt "..r::'!r":‘:-f ,_.__,::'I.,_..,.Jan -l-.- =
ol i Rt L RS e PR 7 p L ik st e oeut-on FETE
- cm mme O N e B a P ikl b i b i
Aopgritatan t & ANy Lz hers Sontrdld 2300e.s ciee Ood
LWL iLET. ' = MLEA Y Ta 25

4o du cap estégale 2 o 1ppb._d._éﬁmr
E3 et E4), quelle decision
antillons et laquelie oeul-

pha T rouve los de s yalisation de l2 mét_r:a e
e échantillon (ET. l:_E_
lyser ces ech

&1 Sachsn: gue CLal
CC alpha et Calculer ia quantité du cap pour chagu
peut-an tirer, décnre guslie stratégie a &i¢ utilisee pour ana
an fazire pour confirmer les resuitals frouvas.

Les criteres définie dans ia decisicn de la commission 2002/857/CE GG
- le termps de rétention relatif de lanalyle cétecté doit étre identique a celul des echanii

supplementés dans ia limite de £ 2.5 . :
_ Ay minimum 2 transitions specifiques doivent étre détactées dans les échaniill

un rapport signalforuit > 3 _ )
. Les ntensités refatives des transiians dans les exirails daivent éfre comparees auy intensités
dvEnies |

relatives oes echantillons supplémeniés et respecier les limites de folerance su

ans a analyser avec

R

Ion 'y Intensite relaive
(% du pic 22 Dass)

TCUSM-SM

= B0 A0 Y
=20az0% = 25 %
=40 820 M = 0% |
=100 ~ RO [
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