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L'invention concerne un procédé de détermination de la concentration surfacique en molécules actives d'une surface (10) d'un é1é -
ment actif (1) qui comporte de telles molécules actives fixées sur cette surface (10). Ce procédé consiste en ce que : - a la surface
(10) de I'¢1ément actif (1), on collecte mécaniquement des molécules actives fixées sur cette surface (10) de 1'¢lément actif (1); en
fonction de la quantité de molécules actives collectées a cette surface (10) de I'élément actif (1), on détermine la concentration sur -
facique en molécules actives de cette surface (10) de 1'¢1ément actif (1). L'invention concerne, encore, un dispositit (3) de collecte
mécanique de molécules actives fixées sur la surtace (10) d'un élément actit (1) et, plus particuli¢rement, apte a mettre en ceuvre
ledit procédé.



WO 2012/175820 1 PCT/FR2011/051416

PROCEDE DE DETERMINATION DE LA CONCENTRATION SURFACIQUE EN

MOLECULES ACTIVES D’'UNE SURFACE D’UN ELEMENT ACTIF ET DISPOSITIF

POUR SA MISE EN GUVRE

La présente invention concerne un procédé de détermination
de 1la concentration surfacique en molécules actives d’une
surface d’un élément actif. Cette invention a, encore, trait a
un dispositif pour collecter mécaniquement des molécules actives
fixées sur la surface d’un élément actif et apte & mettre en
euvre le procédé mentionné ci-dessus.

Cette invention concerne le domaine de la caractérisation
des éléments actifs et, plus particuliérement, celui de la
détermination de la concentration en molécules actives que
comporte un tel élément actif.

On connait, d’ores et déjia, de nombreuses méthodes
permettant de déterminer la concentration en molécules actives
gque comporte un tel élément actif.

En particulier, on connait des méthodes consistant, d’une

-~ -~

part, & extraire, & l’aide d’un solvant, les molécules actives
que comporte un tel élément actif et, d’autre part, a doser les
molécules ainsi extraites par spectrophotométrie ou
chromatographie, ceci pour déterminer 1la concentration en
molécules actives.

On observera que ces méthodes permettent, en fait, de
déterminer 1la concentration totale en molécules actives de
1’élément actif, c'est-a-dire 1la concentration massique en
molécules actives, mais ne permettent, aucunement, de déterminer
la concentration surfacique.

A ce propos, on observera que, dans le cas d’un élément
actif comportant des molécules actives chimiquement et/ou
biochimiquement, notamment un é&lément actif ayant subi un
traitement Dbiocactif, la connaissance de la concentration
massique (totale) en molécules actives présente peu d’intérét
alors qQue, par contre, il peut @&tre nécessaire, voire

indispensable, de connaitre 1la concentration surfacique en
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molécules actives de cet élément actif, ceci pour plusieurs
raisons.

La premiére raison est d’ordre toxicologique car 1la
connaissance de la concentration surfacique permet de connalitre
précisément la quantité de molécules actives susceptibles
d’entrer en contact direct avec un organe recevant 1’élément
actif. Tel est, par exemple, le cas d’un élément actif constitué
par un vétement comportant des molécules actives constituées par
un insecticide susceptible d’entrer en contact direct avec la
peau.

Une deuxiéme raison est d’ordre qualitatif car 1la
connaissance de la concentration surfacique permet de contrdler
si la concentration surfacique en molécules actives n’est pas
inférieure au seuil minimal d’efficacité de ces molécules
actives. Tel est, par exemple, le cas d’un élément actif
comportant des molécules actives constituées par un insecticide
dont la concentration surfacique doit étre supérieure & un seuil
minimal pour étre efficaces.

Une troisiéme raison est d’ordre réglementaire et/ou
contractuelle car la connaissance de la concentration surfacique
permet de contrdler si cette concentration surfacique est bien
conforme & un cahier des charges donné.

Or, 1les méthodes connues et mentionnées ci-dessus de
détermination de 1la concentration en molécules actives d’un
élément actif permettent unigquement de déterminer la
concentration massique mais aucunement la concentration
surfacique.

La présente invention se veut de remédier aux inconvénients
des méthodes de 1l’état de la technique.

A cet effet, l’invention concerne un procédé de
détermination de 1la concentration surfacique en molécules
actives d’une surface d’un élément actif qui comporte de telles
molécules actives fixées sur cette surface. Ce procédé est

caractérisé par le fait que :
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- d& la surface de 1’élément actif, on collecte
mécaniquement des molécules actives fixées sur cette surface de
1’/élément actif ;

- en fonction de 1la quantité de molécules actives
collectées a cette surface de 1l’élément actif, on détermine la
concentration surfacique en molécules actives de cette surface
de 1’élément actif.

Ce procédé consiste, en particulier, lorsqu'on collecte
mécaniquement des molécules actives & la surface de 1’élément
actif, d’une part, on détache les molécules actives fixées sur
cette surface de 1l’élément actif en abrasant cette surface avec
un support abrasif et, d’autre part, on recueille les molécules
actives détachées de cette surface abrasée de 1l’élément actif,
plus particuliérement sur ce support abrasif.

L’invention concerne également, un dispositif de collecte
mécanique de molécules actives fixées sur 1la surface d’un
é€lément actif et, plus particuliérement, apte & mettre en euvre
le procédé selon 1’une quelconque des revendications
précédentes, ce dispositif comportant :

- un moyen pour recevoir 1’élément actif qui comporte une
surface ainsi que des molécules actives fixées sur cette
surface ;

- un moyen pour recevoir un support abrasif ;

- un moyen pour conférer un mouvement cyclique, soi
élément actif par rapport & ce support abrasif, soi a ce
support abrasif par rapport & cet élément actif, ceci en wvue
d’abraser la surface de 1’élément actif et de collecter les
molécules actives fixée sur cette surface.

De plus, l’invention concerne l’utilisation d’une machine
pour déterminer 1la résistance & l’abrasion d’un matériau
textile, ceci pour la mise en euvre du procédé (décrit ci-
dessus) de détermination de 1la concentration surfacique en
molécules actives d’une surface d’un élément actif qui comporte
de telles molécules actives fixées sur cette surface, plus
particuliérement pour collecter mécaniquement des molécules

actives fixées sur cette surface de l1l’élément actif.
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Ainsi, 1l’invention concerne un procédé de détermination de
la concentration surfacigque en molécules actives d’un élément
actif. Cette invention permet, alors, avantageusement, de
déterminer uniquement la concentration en molécules actives de
la surface d’un tel élément actif et non pas la concentration
massique et/ou totale en molécules actives de cet élément actif.

Ce procédé consiste, en particulier, a collecter
mécaniquement des molécules actives fixées sur la surface de cet
é€lément actif. Ce procédé permet, alors avantageusement, de ne
collecter que les molécules actives présentes & la surface de
1’élément actif et non pas les molécules actives présentes dans
le corps de cet élément actif.

De plus, la collecte de ces molécules actives s’opére de
maniére mécanique ce qui, par rapport & une extraction par voie
chimique, présente les avantages d’une mise en cuvre facilitée,
d’éviter un processus (parfois fastidieux) de sélection d’un
solvant approprié pour 1les molécules actives & extraire, de
diminuer 1le risque d’altération des molécules actives par le
solvant et d’éviter le traitement des résidus d’un extraction
chimique.

Finalement, le procédé selon l’invention permet, de maniére
particuliérement avantageuse, de déterminer de maniére
particuliérement précise uniquement la concentration surfacique
en molécules actives de la surface d’un élément actif constitué
par un matériau fibreux et/ou poreux (plus particuliérement un
matériau textile) fonctionnalisé, c'est-ad-dire comportant des
molécules actives présentes & la surface de cet élément actif
mais également ayant pénétré & 1l’intérieur du corps de cet
élément actif

D’autres buts et avantages de 1la présente invention
apparalitront au cours de la description qui wva suivre se
rapportant & des modes de réalisation qui ne sont donnés qu’a
titre d’exemples indicatifs et non limitatifs.

La compréhension de cette description sera facilitée en se

référant aux dessins joints en annexe et dans lesquels :



WO 2012/175820 PCT/FR2011/051416

- la figure 1 est une vue schématisée du dispositif pour
collecter mécaniquement des molécules actives fixées sur la
surface d’un élément actif ;

- la figure 2 est une représentation schématisée de
1’évolution de la concentration en molécules actives d’un
é€lément actif ceci en fonction du nombre de cycles d’un
mouvement cyclique appliqué le dispositif illustré figure 1 ;

La présente invention concerne le domaine de la
caractérisation des éléments actifs 1 comportant des molécules
actives présentant une activité, notamment physique,
physicochimique, chimique, biochimique ou biologique, soit a
l’encontre d’organismes ou de phénoménes indésirables, soit en
faveur d’un phénoméne désiré.

De tels éléments actifs 1 sont, de préférence, de type
poreux et/ou fibreux et la présence des molécules actives est,
de préférence, assurée au cours d’un traitement par imprégnation
et/ou par incorporation de cet élément actif 1.

Cette invention trouvera une application particuliérement
appropriée, mais cependant aucunement limitée, lorsqu’il s’agit
de caractériser un élément actif 1 constitué par un matériau
fibreux et/ou poreux fonctionnalisé. En fait, un tel matériau
fibreux et/ou poreux peut étre constitué par un matériau
textile, plus particuliérement un vétement, une moustiquaire ou
analogue. Un tel matériau fonctionnalisé comporte des molécules
actives qui peuvent étre constituées par un insecticide (plus
particuliérement de la perméthrine), un virucide, un bactéricide
ou analogue.

Cette invention concerne, alors, un procédé pour déterminer
la concentration surfacique en molécules actives d’une surface
10 d'un élément actif 1 qui comporte des molécules actives
fixées sur cette surface 10.

Selon 1l’invention, ce procédé consiste en ce que :

- a la surface 10 de 1l’élément actif 1, on collecte
mécaniquement des molécules actives fixées sur cette surface 10

de 1’élément actif 1;
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- en fonction de 1la quantité de molécules actives
collectées & cette surface 10 de 1l’élément actif 1, on détermine
la concentration surfacique en molécules actives de cette
surface 10 de 1’élément actif 1.

A ce propos, 1l convient d’observer que lorsqu’on collecte
mécaniquement des molécules actives fixées sur la surface 10 de
1/élément actif 1, on collecte en fait de telles molécules
actives sur une superficie déterminée de cette surface 10 de
1’/élément actif 1.

Aussi, lorsqu’on détermine la concentration surfacique en
molécules actives de la surface 10 de 1l’élément actif 1, on
détermine cette concentration surfacique & partir, d’une part,
de la quantité de molécules actives collectées a la surface 10
de 1l’élément actif 1 et sur cette superficie déterminée et,
d’autre part, de cette superficie déterminée de la surface 10 de
1’élément actif 1 sur laguelle ces molécules actives ont é&té
collectées.

Selon une autre caractéristique du procédé de 1l’invention,
lorsqu’on collecte mécaniquement les molécules actives a 1la
surface 10 de 1’élément actif 1, on détache les molécules
actives fixées sur cette surface 10 de 1l’élément actif 1 en
abrasant cette surface 10 avec un support abrasif 2.

En fait, lorsqu’on abrase la surface 10 de 1’'élément actif
1 avec le support abrasif 2, on confére & cet élément actif 1,
respectivement & ce support abrasif 2, et par rapport & ce
support abrasif 2, respectivement par rapport & cet é&lément
actif 1, un mouvement cyclique.

Un tel mouvement cyclique peut é&tre wun mouvement de
rotation, un mouvement de va et vient ou (et de préférence) un
mouvement elliptique.

On observera qu’un tel mouvement cyclique est caractérisé
par un nombre de cycles et/ou par une durée.

A ce propos et selon une caractéristique additionnelle du
procédé de l’invention, on confére (selon le cas, & 1’é&lément
actif 1 ou au support abrasif 2) un mouvement cycligue dont le

nombre de cycles et/ou la durée sont préalablement déterminés
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pour que, par abrasion, seules les molécules actives fixées sur
la surface 10 de 1l’élément actif 1 soient détachées, a
l’exception des molécules actives présentes & 1l’intérieur du
corps de l’élément actif 1.

En fait, ce nombre de cycles et/ou cette durée du mouvement
cyclique sont déterminés préalablement & la mise en cecuvre du
procédé de détermination de la concentration surfacique en
molécules actives de 1l’élément actif 1, plus particuliérement au
cours d’un processus d’étalonnage.

A ce propos, on observera qu’on détermine le nombre de
cycles et/ou la durée du mouvement cyclique :

- en soumettant un élément actif 1 & wune pluralité de
mouvements cycliques d’abrasion (tel que mentionné ci-dessus)
dont le nombre de cycles est différent et/ou dont la durée est
différente ;

- en relevant 1la concentration en molécules actives
détachées de cet élément actif 1 & 1l’issue de chacun de ces
mouvements cycliques d’abrasion ;

- en évaluant 1le nombre de cycles et/ou la durée du
mouvement cyclique d’abrasion pour lesquels se produit une
transition entre une concentration correspondant a une
concentration surfacique et une concentration correspondant a
une concentration volumique en molécules actives de cet élément
actif 1.

Ainsi, on soumet un élément actif 1 & wune pluralité de
mouvements cycliques d’abrasion. En fait, 1l’élément actif 1
soumis & ces mouvements cycliques d’abrasion est constitué, soit
par un élément actif 1 similaire ou identique & 1’élément actif
1 sur lequel le procédé de détermination de la concentration
surfacique en molécules actives va étre mis en @uvre
ultérieurement, soit (et de préférence) par 1l’élément actif 1
lui-méme sur 1lequel ce procédé de détermination de 1la
concentration surfacique en molécules actives wva étre mis en
euvre ultérieurement.

Tel que mentionné ci-dessus, on évalue le nombre de cycles

et/ou la durée du mouvement cyclique d’abrasion pour lesquels se
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produit une transition entre une concentration surfacique et une
concentration volumique en molécules actives de cet élément
actif 1.

A ce propos, on observera qu’on évalue ce nombre de cycles
et/ou cette durée du mouvement cyclique d’abrasion :

- en tragant la courbe C de 1l’évolution de la concentration
en molécules actives de 1l’élément actif 1 (plus particuliérement
de la concentration en molécules actives par unité de surface de
1’élément actif 1, c'est-&a-dire la concentration surfacique),
ceci en fonction du nombre de cycles (figure 2) et/ou de la
durée (non représenté) des mouvements cycliques ;

- en tragant la tangente Tv & la portion de courbe C
correspondant & une concentration volumique ainsi que 1la
tangente Ts & la portion de courbe C correspondant & une
concentration surfacique ;

- en déduisant 1le nombre de cycles et/ou la durée du
mouvement cyclique correspondant & ladite transition de
l’intersection de ces deux tangentes (Tv ; Ts).

Selon une autre caractéristique de 1l’invention, on abrase
la surface 10 de 1’élément actif 1 avec le support abrasif 2 en
appliquant, selon le cas, 1l’élément actif 1 sur le support
abrasif 2 ou ce support abrasif 2 sur cet élément actif 1, avec
une pression déterminée pour collecter les molécules actives
(plus particuliérement pour détacher ces molécules actives de la
surface 10 de 1’élément actif 1) sans occasionner de dégradation
4 1l’élément actif 1 et/ou au support abrasif 2.

En fait, une telle pression est comprise entre 5 et 20kPa.
De bons résultats sont obtenus pour une pression comprise entre
10 et 15kPa, de préférence de l’'ordre de 1l2kPa.

Le procédé consiste, donc, & abraser la surface 10 de
1’élément actif 1 avec un support abrasif 2 qui est au moins
exempt de molécules actives, voire propre, inerte (c’est & dire
ne réagissant pas avec les molécules actives) et/ou stérile,
ceci avant de procéder 3 l1l’'abrasion de 1’é&lément actif 1.

Selon un mode de réalisation préféré de 1l’invention, ce

support abrasif 2 est constitué par une étoffe tissée de
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construction réguliére, notamment wun tissu coton en armure
toile.

Tel que mentionné ci-dessus, lorsqgu’on collecte
mécaniquement les molécules actives & la surface 10 de 1’élément
actif 1, on détache 1les molécules actives fixées sur cette
surface 10 de 1l’élément actif 1 en abrasant cette surface 10
avec un support abrasif 2. De plus et lorsgu’on collecte
mécaniquement ces molécules actives, on recueille également les
molécules actives détachées de <cette surface abrasée de
1’/élément actif 1.

Selon un mode de réalisation préféré de 1’invention, on
recueille ces molécules actives sur ledit support abrasif 2.

Une autre caractéristique de l1l’invention consiste, alors,
aprés avoir collecté les molécules actives & la surface 10 de
1/élément actif 1 et avant de déterminer la concentration
surfacique en molécules actives, en ce qu’on détermine 1la
quantité de molécules actives collectées & 1la surface 10 de
1’/élément actif 1.

En fait, on détermine la quantité de molécules actives
collectées en procédant & un dosage chimique et/ou physico-
chimique des molécules actives collectées & la surface 10 de
1’/élément actif 1.

Un tel dosage peut étre assuré par des méthodes connues,
notamment par spectrophotométrie, chromatographie, notamment en
phase liquide (HPLC) ou gazeuse (GC).

Tel gque mentionné c¢i-dessus, les molécules actives
collectées & la surface 10 de 1l’élément actif 1 peuvent é&tre
recueillies sur le support abrasif 2. Dans un pareil cas, le
procédé consiste, préalablement au dosage des molécules actives
collectées & la surface 10 de 1’élément actif 1, & récupérer les
molécules actives détachées de la surface 10 de 1’élément actif
1l par abrasion et recueillies sur ce support abrasif 2.

En fait, on récupére ces molécules actives (recueillies sur
le support abrasif 2) en procédant & une extraction des

molécules actives (détachées de la surface de 1l’élément actif et
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recueillies sur le support abrasif 2), ceci par voie chimique et
4 l’aide d’un solvant minéral et/ou organique.

Les molécules actives ainsi extraites et solubilisées sont,
ensuite, dosées comme décrit ci-dessus.

On observera que le dosage mentionné ci-dessus permet de
déterminer précisément la quantité totale de molécules actives
collectées & la surface 10 de 1l’élément actif 1 par abrasion.
Cette quantité est, alors wusuellement, exprimée en unité de
masse ou de volume.

Tel que mentionné ci-dessus, le procédé consiste, en
fonction de la quantité de molécules actives collectées a la
surface 10 de 1l’élément actif 1, & déterminer la concentration
surfacique en molécules actives de cette surface 10 de 1’élément
actif 1.

Pour ce faire, on raméne la quantité totale de molécules
actives collectées a la surface 10 de 1l’élément actif 1 par
abrasion et déterminée ci-dessus, ceci & la surface effective
(plus particuliérement & la superficie déterminée de la surface
10 de 1’élément actif 1 telle que mentionnée ci-dessus) de
1’élément actif 1 abrasé par le support abrasif 2.

La présente invention concerne, également, un dispositif 3
pour collecter mécaniquement des molécules actives fixées sur 1la
surface 10 d’'un élément actif 1. Ce dispositif 3 est, plus
particuliérement, apte & mettre en cuvre le procédé (décrit ci-
dessus) de détermination de 1la concentration surfacique en
molécules actives de la surface 10 de cet élément actif 1.

Ce dispositif 3 comporte wun moyen 30 pour recevoir
1’élément actif 1 qui comporte ladite surface 10 ainsi que les
molécules actives fixées sur cette surface 10. Tel que visible
sur la figure 1, ce moyen 30 pour recevoir 1l’élément actif 1
peut étre constitué par wun disque de superficie connue et
correspondant, plus particuliérement, & la superficie de 1la
surface 10 de 1’élément actif 1 abrasé conformément au procédé
décrit ci-dessus.

Ce dispositif 3 comporte, également, un moyen 31 pour

recevoir un support abrasif 2. Tel gue visible sur la figure 1,



11

WO 2012/175820 PCT/FR2011/051416

ce moyen 31 pour recevoir le support abrasif 2 peut é&tre
constitué par un plateau s’étendant de maniére paralléle au
disque du moyen 30 pour recevoir 1l’élément actif 1.

Ce dispositif 1 comporte, encore, un moyen pour conférer un
mouvement cyclique, soit au support abrasif 2 (plus
particuliérement au moyen de réception 31 de ce support abrasif
2) par rapport a 1l’élément actif 1, soit (et de préférence) a
cet élément actif 1 (plus particuliérement au moyen de réception
30 de cet élément actif 1) par rapport & ce support abrasif 2,
ceci en vue d’abraser la surface de 1’élément actif et de
collecter les molécules actives fixée sur cette surface.

Ce moyen pour conférer un mouvement cyclique est congu pour
conférer un mouvement cyclique tel que décrit ci-dessus.

De maniére additionnelle, le dispositif 1 comporte des
moyens pour gérer un tel mouvement cyclique, notamment pour
gérer le nombre de cycles et/ou la durée de ce mouvement
cyclique.

Selon une autre caractéristique, le dispositif 1 comporte
un moyen 32 pour appliquer, soit le support abrasif 2 sur
1’élément actif 1, soit (et de préférence) 1l’élément actif 1 sur
le support abrasif 2, ceci avec une pression déterminée (tel que
mentionné ci-dessus).

Un tel moyen 32 pour appliquer une telle pression peut étre
constitué par une charge surmontant, selon le cas, le support
abrasif 2 ou (et de préférence) 1l’élément actif 1 (figure 1).
Une telle charge peut étre de type interchangeable par au moins
une autre charge de poids différent, ceci pour permettre
l’application d’une pression différente.

Selon un mode de réalisation préféré de 1’invention, le
dispositif 1 comporte un disque (constituant le moyen 30 de
réception de 1’élément actif 1), une charge (constituant 1le
moyen 32 pour appliquer la pression), et une tige (de préférence
verticale) pour le raccordement de cette charge & ce disque et,
ainsi, pour l’application de la pression susmentionnée sur le

disque et, par conséquent, sur 1l’é&élément actif 1.
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C’est, plus particuliérement, sur cette tige qu’agit le
moyen pour conférer un mouvement cyclique a& 1’élément actif 1.

Selon une autre caractéristique de 1l’invention, ce
dispositif 1 peut étre constitué par une machine pour déterminer
la résistance a l’abrasion d’un matériau textile, notamment une
machine d’abrasion de type Martindale.

Finalement, la présente invention concerne 1l’utilisation
d’une machine pour déterminer la résistance & l’abrasion d’un
matériau textile (notamment wune machine de type Martindale),
ceci pour la mise en cuvre du procédé (conforme & 1l’invention)
de détermination de 1la concentration surfacique en molécules
actives d’une surface 10 d’un élément actif 1 qui comporte de
telles molécules actives fixées sur cette surface 1.

Cette machine est, plus particuliérement, wutilisée pour
mettre en wuvre une étape de ce procédé, plus particuliérement
1l’étape consistant & collecter mécaniquement des molécules

actives fixées sur cette surface 10 de 1’élément actif 1.

Dans la suite de la description, il sera donné un exemple
de mise en wuvre du procédé conforme & 1l’invention et mis en
euvre pour déterminer la concentration surfacique en molécules
actives (constituées par un insecticide, plus particuliérement
un anti-moustique, en 1l’occurrence de la perméthrine) de 1la

surface d’'un élément actif (constitué par un tee-shirt 100%

coton) .
1. Elément actif comportant des molécules actives
* Elément actif : tee-shirt 100% coton:
. Forme circulaire ;
. Diamétre : 3,3 cm (rayon : 1,65 cm) ;
* Molécules actives : perméthrine.
2. Collecte mécanique des molécules actives de Perméthrine &

la surface de 1l’élément actif (tee-shirt)
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* Dispositif wutilisé : machine pour déterminer 1la

résistance & 1l’abrasion d‘un matériau textile, notamment une

machine d’abrasion de type Martindale ;

* Support abrasif : tissu toile 100% coton blanchi ;
* Nombre de cycles du mouvement cyclique: 1000 cycles.
3. Dosage de la Perméthrine collectée & 1la surface de

1’/élément actif (perméthrine détachée par abrasion de la surface
de 1’élément actif et recueillie sur le support abrasif)

a. Aprés 1000 cycles de mouvement cyclique d’abrasion,
le support abrasif (en tissu toile 100% coton) est récupéré et
découpé en petits morceaux.

b. Ces morceaux de support abrasif comportant de 1la
Perméthrine sont introduits dans wun flacon fileté en verre
équipé d’un bouchon étanche.

c. La Perméthrine est extraite des morceaux de support
abrasif a4 l’aide de méthanol (50 ml), & température ambiante, et
par agitation aux ultrasons pendant 45 minutes.

d. La solution ainsi obtenue est ensuite analysée par

spectrophotométrie UV & une longueur d’onde de 210 nm.

4, Résultats obtenus

* Superficie effective de 1’é&lément actif (tee-shirt)
abrasé par le support abrasif :

- Rayon : 1,65 cm soit 8,55. 10 -4 m?

* Quantité de Perméthrine collectée sur 1le support
abrasif :

- 0,61 mg de Perméthrine collectée sur une surface de 8,55.
10 -4 m? de 1’élément actif ;

- Soit une concentration surfacique de Perméthrine de :

0,61 (mg) / 8,55. 10 -4 (m2) = 710 mg de Perméthrine / m?

d’élément actif (tee-shirt).
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REVENDICATIONS

1. Procédé de détermination de la concentration
surfacique en molécules actives d’une surface (10) d’un élément
actif (1) qui comporte de telles molécules actives fixées sur
cette surface (10), caractérisé par le fait que :

- & la surface (10) de 1’élément actif (1), on collecte
mécaniquement des molécules actives fixées sur cette surface
(10) de 1’élément actif (1);

- en fonction de 1la quantité de molécules actives
collectées a cette surface (10) de 1l’élément actif (1), on
détermine 1la concentration surfacique en molécules actives de
cette surface (10) de 1’élément actif (1).

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé par le
fait que lorsqu’on collecte mécaniquement les molécules actives
4 la surface (10) de 1l’élément actif (1), d’une part, on détache
les molécules actives fixées sur cette surface (10) de 1’élément
actif (1) en abrasant cette surface (10) avec un support
abrasif (2) et, d’autre part, on recueille les molécules actives
détachées de cette surface (10) abrasée de 1l’é&lément actif (1),
plus particuliérement sur ce support abrasif (2).

3. Procédé selon la revendication 2, caractérisé par le
fait qu’on abrase la surface (10) de 1’élément actif (1) avec le
support abrasif (2) en conférant & cet é&lément actif (1),
respectivement & ce support abrasif (2), et par rapport & ce
support abrasif (2), respectivement par rapport & cet élément
actif (1), un mouvement cyclique

4. Procédé selon la revendication 3, caractérisé par le
fait qu’on confére wun mouvement cyclique dont le nombre de
cycles et/ou la durée sont préalablement déterminés pour dque,
par abrasion, seules les molécules actives fixées sur la surface
(10) de 1l’élément actif (1) soient détachées, & 1l’exception des
molécules actives présentes a4 l’intérieur du corps de 1l’élément

actif (1).



WO 2012/175820 15 PCT/FR2011/051416

5. Procédé selon la revendication 4, caractérisé par le
fait qu’on détermine 1le nombre de cycles et/ou la durée du
mouvement cyclique :

- en soumettant, & une pluralité de mouvements cycliques
d’abrasion dont le nombre de cycles est différent et/ou dont la
durée est différente, un élément actif (1) constitué, soit par
1’élément actif (1) sur lequel le procédé de détermination de la
concentration surfacique en molécules actives va étre mis en
euvre ultérieurement, soit par un élément actif (1) similaire ou
identique;

- en relevant 1la concentration en molécules actives
détachées de cet élément actif (1) a 1l’issue de chacun de ces
mouvements cycliques d’abrasion ;

- en évaluant 1le nombre de cycles et/ou la durée du
mouvement cyclique d’abrasion pour lesquels se produit une
transition entre une concentration correspondant a une
concentration surfacique et une concentration correspondant &
une concentration volumique en molécules actives de cet élément
actif (1).

6. Procédé selon l'une quelconque des revendications 2 &
5, caractérisé par 1le fait qu’on abrase la surface (10) de
1’élément actif (1) avec le support abrasif (2) en appliquant,
soit cet élément actif (1) sur ce support abrasif (2), soit ce
support abrasif (2) sur cet élément actif (1), ceci avec une
pression déterminée pour collecter les molécules actives sans
occasionner de dégradation & 1’élément actif (1) et/ou au
support abrasif (2).

7. Procédé selon 1l1l'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé par le fait que, aprés avoir collecté
les molécules actives & la surface (10) de 1l’élément actif (1)
et avant de déterminer la concentration surfacique, on détermine
la quantité de molécules actives collectées a la surface (10) de
1’élément actif (1), ceci en procédant & un dosage chimique
et/ou physico-chimique des molécules actives collectées & 1la

surface (10) de 1l’élément actif (1).
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8. Procédé selon la revendication 7, caractérisé par le
fait que 1le dosage est réalisé par spectrophotométrie,
chromatographie, notamment en phase liquide ou gazeuse.

9. Procédé selon les revendications 2 et 7, caractérisé
par le fait que, préalablement au dosage des molécules actives
collectées & la surface (10) de 1l’élément actif (1), on procéde
4 une extraction des molécules actives détachées de la surface
(10) de 1l’élément actif (1) et recueillies sur 1le support
abrasif (2), ceci par voie chimique.

10. Dispositif (3) de collecte mécanique de molécules
actives fixées sur la surface (10) d’un élément actif (1) et,
plus particuliérement, apte & mettre en euvre le procédé selon
1l’une quelconque des revendications précédentes, ce dispositif
(1) comportant :

- un moyen (30) pour recevoir 1l’élément actif (1) qui
comporte une surface (10) ainsi que des molécules actives fixées
sur cette surface (10);

- un moyen (31) pour recevoir un support abrasif (2);

- un moyen pour conférer un mouvement cyclique, soit a cet

-~

é€lément actif (1) par rapport & ce support abrasif (2), soit a
ce support abrasif (2) par rapport & cet élément actif (1), ceci
en vue d’abraser la surface (10) de 1l’élément actif (1) et de
collecter les molécules actives fixée sur cette surface (10).

11. Dispositif (3) de collecte selon la revendication 10,
caractérisé par 1le fait qu’il comporte un moyen (32) pour
appliquer, soit le support abrasif (2) sur 1l’élément actif (1),
soit 1l’élément actif (1) sur le support abrasif (2), ceci avec
une pression déterminée

12. Dispositif (3) de collecte selon l’une quelconque des
revendications 10 ou 11, caractérisé par 1le fait que le
dispositif (3) est constitué par une machine pour déterminer la
résistance & 1l’abrasion d’un matériau textile, notamment une
machine d’abrasion de type Martindale.

13. TUtilisation d’une machine pour déterminer la
résistance 3 l’abrasion d’un matériau textile, ceci pour la mise

en euvre du procédé de détermination de la concentration
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surfacique en molécules actives d’une surface (10) d’un élément
actif (1) qui comporte de telles molécules actives fixées sur
cette surface (10) selon 1l’une quelconque des revendications 1 &
9, plus particuliérement pour collecter mécaniquement des
molécules actives fixées sur cette surface (10) de 1’élément

actif (1).
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REVENDICATIONS MODIFIEES
recues par le Bureau international le 4 avril 2012 (04.04.12)

1. Procédé de détermination de la concentration
surfacique en molécules actives d’une surface (10) d’un élément
actif (1) qui comporte de telles molécules actives fixées sur
cette surface (10), ce procédé consistant en ce que

- a la surface (10) de 1l’élément actif (1) , on collecte
mécaniquement des molécules actives fixées sur cette surface
(10) de 1l’élément actif (1), d’'une part, en détachant les
molécules actives fixées sur cette surface (10) de 1l’élément
actif (1) en abrasant cette surface (10) avec un support
abrasif (2) et, d’autre part, en recueillant les molécules
actives détachées de cette surface (10) abrasée de 1’'élément
actif (1), plus particuliérement sur ce support abrasif (2) ;

- en fonction de 1la quantité de molécules actives
collectées a cette surface (10) de 1l’élément actif (1), on
détermine la concentration surfacique en molécules actives de
cette surface (10) de 1l’élément actif (1) ;

- caractérisé par le fait qu’on abrase la surface (10) de
1’élément actif (1) avec le support abrasif (2) en conférant a
cet élément actif (1), respectivement a ce support abrasif (2),
et par rapport a ce support abrasif (2) , respectivement par
rapport a cet élément actif (1) , un mouvement cyclique dont le
nombre de cycles et/ou la durée sont préalablement
déterminés pour que, par abrasion, seules les molécules actives
fixées sur la surface (10) de 1l’'élément actif (1) soient
détachées, a 1l’'exception des molécules actives présentes a
1l’intérieur du corps de 1l’élément actif (1), ce nombre de cycles
et/ou cette durée du mouvement cyclique étant déterminés

- en soumettant, a une pluralité de mouvements cycliques
d’abrasion dont le nombre de cycles est différent et/ou dont la
durée est différente, un élément actif (1) constitué, soit par
1’élément actif (1) sur lequel le procédé de détermination de la
concentration surfacique en molécules actives va étre mis en
cuvre ultérieurement, soit par un élément actif (1) similaire ou

identique;

FEUILLE MODIFIEE (ARTICLE 19)
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- en relevant 1la concentration en molécules actives
détachées de cet élément actif (l) a l’issue de chacun de ces
mouvements cycliques d’abrasion ;

- en évaluant le nombre de cycles et/ou la durée du
mouvement cyclique d’abrasion pour lesquels se produit une
transition entre une concentration correspondant a une
concentration surfacique et une concentration correspondant a
une concentration volumique en molécules actives de cet élément
actif (1).

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé par le
fait qu’on évalue le nombre de cycles et/ou la durée du
mouvement cyclique d’abrasion

- en tracant la courbe (C) de 1l’'évolution de 1la
concentration en molécules actives de 1’élément actif (1), ceci
en fonction du nombre de cycles et/ou de la durée des mouvements
cycliques ;

- en tracant la tangente (Tv) a la portion de courbe (C)
correspondant a wune concentration volumique ainsi que la
tangente (Ts) a la portion de courbe (C) correspondant a une
concentration surfacique ;

- en déduisant le nombre de cycles et/ou la durée du
mouvement cyclique <correspondant a ladite transition de
1’intersection de ces deux tangentes (Tv ; Ts).

3. Procédé selon 1l’une quelconque des revendications 1
ou 2, caractérisé par le fait qu’on évalue le nombre de cycles
et/ou la durée du mouvement cyclique d’abrasion

- en tracant la courbe (C) de 1l’évolution de 1la
concentration en molécules actives par unité de surface de
1’élément actif (1), ceci en fonction du nombre de cycles et/ou
de la durée des mouvements cycliques ;

- en tracant la tangente (Tv) a la portion de courbe (C)
correspondant a wune concentration volumique ainsi que 1la
tangente (Ts) a la portion de courbe (C) correspondant a une

concentration surfacique ;
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- en déduisant le nombre de cycles et/ou la durée du
mouvement cyclique <correspondant a ladite transition de
1’intersection de ces deux tangentes (Tv ; Ts).

4. Procédé selon 1l'une quelconque des revendications 1 a
3, caractérisé par le fait qu’on abrase la surface (10) de
1’élément actif (1) avec le support abrasif (2) en appliquant,
soit cet élément actif (1) sur ce support abrasif (2) , soit ce
support abrasif (2) sur cet élément actif (1), ceci avec une
pression déterminée pour collecter les molécules actives sans
occasionner de dégradation a 1l’élément actif (1) et/ou au
support abrasif (2).

5. Procédé selon 1l1l'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé par le fait que, aprés avoir collecté
les molécules actives a la surface (1l0) de 1l’élément actif (1)
et avant de déterminer la concentration surfacique, on détermine
la quantité de molécules actives collectées a la surface (10) de
1’élément actif (1) , ceci en procédant a un dosage chimique
et/ou physico-chimique des molécules actives collectées a la
surface (10) de 1’élément actif (1).

6. Procédé selon la revendication 5, caractérisé par le
fait que le dosage est réalisé par spectrophotométrie,
chromatographie, notamment en phase liquide ou gazeuse.

7. Procédé selon la revendication 5, caractérisé par le
fait que, préalablement au dosage des molécules actives
collectées a la surface (10) de 1’'élément actif (1), on procéde
a une extraction des molécules actives détachées de la surface
(10) de 1’élément actif (1) et recueillies sur le support
abrasif (2), ceci par voie chimique.

8. Procédé selon 1l1l'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé par le fait que 1l’élément actif (1) est
constitué par un matériau fibreux et/ou poreux fonctionnalisé,
c'est-a-dire comportant des molécules actives présentes a 1la
surface de cet élément actif (1) mais également ayant pénétré a
1’intérieur du corps de cet élément actif (1).

9. Procédé selon la revendication 8, caractérisé par le

fait que le matériau fibreux et/ou poreux fonctionnalisé est
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constitué par un matériau textile, plus particuliérement par un
vétement, une moustiquaire ou analogue.

10. Procédé selon l'une quelconque des revendications 8
ou 9, caractérisé par le fait que le matériau fonctionnalisé
comporte des molécules actives constituées par un insecticide,
un virucide, un bactéricide ou analogue.

11. Dispositif (3) de collecte mécanique de molécules
actives fixées sur la surface (10) d’'un élément actif (1) et
destiné a mettre en ®uvre le procédé selon l1l’une quelconque des
revendications précédentes, ce dispositif (1) comportant

- un moyen (30) pour recevoir 1l’élément actif (1) qui
comporte une surface (10) ainsi que des molécules actives fixées
sur cette surface (10);

- un moyen (31) pour recevoir un support abrasif (2);

- un moyen pour conférer un mouvement cyclique, soit a cet
élément actif (1) par rapport a ce support abrasif (2) , soit a
ce support abrasif (2) par rapport a cet élément actif (1), ceci
en vue d’abraser la surface (10) de 1l’élément actif (1) et de
collecter les molécules actives fixée sur cette surface (10).

12. Dispositif (3) de collecte selon la revendication 11,
caractérisé par 1le fait qu’il comporte un moyen (32) pour
appliquer, soit le support abrasif (2) sur 1’'élément actif (1),
soit 1’élément actif (1) sur le support abrasif (2) , ceci avec
une pression déterminée

13. Dispositif (3) de collecte selon 1l’'une quelconque des
revendications 11 ou 12, caractérisé par le fait que le
dispositif (3) est constitué par une machine pour déterminer la
résistance a 1l’abrasion d’un matériau textile.

14. Dispositif (3) de collecte selon 1’une quelconque des
revendications 11 a 13, caractérisé par le fait que le
dispositif (3) est constitué par une machine d’abrasion de type
Martindale.

15. Utilisation d’ une machine pour déterminer la
résistance a 1l’'abrasion d’un matériau textile, ceci pour la mise
en ceuvre du procédé de détermination de 1la concentration

surfacique en molécules actives d’une surface (10) d’un élément

FEUILLE MODIFIEE (ARTICLE 19)
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actif (1) qui comporte de telles molécules actives fixées sur
cette surface (10) selon l’une quelconque des revendications 1 a
10, plus particuliérement pour collecter mécaniquement des
molécules actives fixées sur cette surface (10) de 1l’'élément

5 actif (1).
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DECLARATION SELON L'ARTICLE 19 (1)

L'invention, objet de la revendication 1 du nouveau jeu de revendications soumis selon I'Article 19
PCT, concerne un procédé de détermination de la concentration surfacique en molécules actives
d’une surface d’'un élément actif qui comporte de telles molécules actives fixées sur cette surface.

Ce procédé consiste en ce que :

- a la surface de I'élément actif, on collecte mécaniquement des molécules actives fixées sur cette
surface, d’'une part, en détachant les molécules actives fixées sur cette surface en abrasant cette
surface avec un support abrasif et, d’autre part, en recueillant les molécules actives détachées de
cette surface abrasée ;

- en fonction de la quantité de molécules actives collectées a cette surface de I'élément actif, on
détermine la concentration surfacique en molécules actives de cette surface.

En fait, ce procédé consiste en ce qu'on abrase la surface de I'élément actif avec le support abrasif
en conférant a cet élément actif, respectivement a ce support abrasif, et par rapport a ce support
abrasif, respectivement par rapport a cet élément actif, un mouvement cyclique dont le nombre de
cycles et/ou la durée sont préalablement déterminés pour que, par abrasion, seules les molécules
actives fixées sur la surface de I'élément actif soient détachées, a I'exception des molécules
actives présentes a I'intérieur du corps de I'élément actif.

Ce nombre de cycles et/ou cette durée du mouvement cyclique sont déterminés :

- en soumettant, a une pluralité de mouvements cycliques d'abrasion dont le nombre de cycles est
différent et/ou dont la durée est différente, un élément actif constitué, soit par I'élément actif sur
lequel le procédé de détermination de la concentration surfacique en molécules actives va étre mis
en ceuvre ultérieurement, soit par un élément actif similaire ou identique;

- en relevant la concentration en molécules actives détachées de cet élément actif a I'issue de
chacun de ces mouvements cycliques d’abrasion ;

- en évaluant le nombre de cycles et/ou la durée du mouvement cyclique d’abrasion pour lesquels
se produit une transition entre une concentration correspondant a une concentration surfacique et
une concentration correspondant a une concentration volumique en molécules actives de cet
élément actif.

Le document D1 concerne un dispositif destiné a étre utilisé pour mesurer et/ou analyser au moins
un parameétre d’une portion externe d’'un corps.

Dans le document D2 il est décrit un dispositif et un procédé pour récolter un échantillon dans le
but procéder a une analyse de surface.

Le document D3 concerne un procédé d’analyse par hybridation moléculaire d’acides nucléiques
et trousse pour I'application de ce procédé.

Dans le document D4 il est décrit un instrument d’abrasion pour collecter des échantillons.

Le document D5 concerne un procédé de mesure de la propreté d'une surface.

Dans le document D6 il est décrit un échantillonneur de surface non destructif.

Le document D7 concerne un dispositif, actionnable a distance, pour prélever des échantillons afin
de déterminer les profils de radioactivité de surfaces contaminées.

Le document US-5.243.865 concerne un appareil et une méthode pour tester I'exposition de la
peau.

Dans le document WO2009/134509 il est décrit un dispositif d’acquisition d’échantillon.

Le document US2009/030341 concerne un systéme pour libérer un échantillon.

Dans le document US2002/001539 il est décrit un appareil et une méthode pour analyser par
chimiluminescence.

Aucun document mentionné ci-dessus ne divulgue ni ne suggére un procédé permettant de
déterminer la concentration surfacique en molécules actives d’'une surface d'un élément actif
comportant de telles molécules actives fixées sur cette surface et présentant les caractéristiques
mentionnées ci-dessus.
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