Données de validation
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METROPOL_457 Organophosphorés M-457

Données de validation principales

Généralités
Données de validation du phosphate de triphényle.
Essais de validation réalisés entre février et aolt 2024.

Substance Phosphate de triphényle
Existe-t-il une VLEP ? oui
VLEP 8h 3 mg/m?3

Choixdu domaine de validation :
La VLEP-8h du phosphate de triphényle étant tres élevée comparativement aux performances analytiques, le domaine de validation a été considérablement abaissé.

Les bornesinférieure et supérieure du domaine de validation ont été choisies respectivement autour de 10 fois et 100 fois la limite de quantification, soit 40 et 400
ng/m3.
La méthode de validation s'appuie en partie sur la fiche du guide " Mise au point des préléevements et analyses des aérsols semi-volatils T

Thttps://www.inrs.fr/dms/inrs/PDF/metropol-analyse-validation-gaz-particules/metropol-analyse-validation-gaz-particules.pdf

Dispositif de prélévement :

Dispositif combiné : cassette de 37 mm contenant un filtre en fibres de verre (GFB), couplée a une cassette de 25 mm a 5 étages contenant une mousse de
polyuréthane (mousse Restek Small PUF plug (diam. 2,2 cm x L 7,6 cm)) coupée en deux, soit une dimension de 2,2cmx 3,8 cm.

Débit préléevement 1 L/min
Conditions analytiques

1 injecteur :

SPLIT/SPLITLESS

Température d'utilisation 320°C
Volumeinjecté 1uL
Programme de température oui
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1 colonne :

Colonne = APOLAIRE

Nature phase ® 5% Phényl 95% méthylpolysiloxane
Longueur 15m

Diamétre 0,25 mm

Epaisseur de film 0,1pm

Température d'utilisation 340°C
Programme de température oui

Commentaires

Mode d'injection : splitless

Colonne utilisée lors de la validation : RTX 1614 Restek

Programmation de
température du four

Tt 90°C; 1 min
Rampe 20°C/min
T2;t2 340°C ;2 min

Régulation du gaz vecteur en débit constant

1 détecteur :

MS/MS
Température 230°C
Commentaires Substance
TPP
Ei: TPP-d15

Recommandations particuliéres:
Le TPP-d15 (Triphénylphosphate-d15) est choisi comme étalon interne.

Transition MRM

215,0-168,0

326,0-169,0

169,0-115,0

341,0-176,0

223,0-176,0

341,0-223,0

Energie de collision (eV)
18,0
33,0
28,0
38,0
23,0

28,0

La premiere transition MRM est utilisée pour la quantification ; les deux autres transitions MRM sont des transitions de confirmation.

Latempérature de l'interface est fixée a 260°C.
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Validation Méthode Analytique

Description de laméthode:
La mise au pointanalytique a été réalisée par dilution du phosphate de triphényle dansle toluene.
Répétabilité:
La répétabilité est évaluée par 10 injections d'un étalon a 100 ng/mL de TPP.
Répétabilité =6,1%
Limite de détection (LD) 0,6 ng sur le dispositif

Limite de quantification (LQa):
Cette limite de quantification correspond a 4 ng/m 3 pour un prélévement de 8 heures a 1 L/min. Elle a été déterminée selon la fiche du guide " Mise au point des
prélévements et analyses des aérsols semi-volatils 2,

2 https://www.inrs.fr/dms/inrs/PDF/metropol-analyse-validation-gaz-particules/metropol-analyse-validation-gaz-particules.pdf

Limite de quantification (LQa) 2 ng sur le dispositif

Réponse analytique - linéarité :
Aucun effet de matrice n'ayant été observé, I'étalonnage est réalisé par dilution du phosphate de triphényle dans le toluene.
La linéarité a été validée pour des concentrations de TPP comprise entre 50 et 1400 ng/mL.
Exemple de droite d'étalonnage interne du TPP:

Courbe d'étalonnage interne du TPP
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Concentration TBP/Concentration TPP d15
Taux de récupération

Lestaux de récupération ont été déterminés pour deux niveaux de charge, par dopage en voie liquide des deux supports de collecte, puis pompage d'air ambiant
sur le second support de collecte, a savoir la mousse polyuréthane.

Les taux de récupération sont donnés pour chaque support constituant le dispositif de prélévement, soit ci-dessous le filtre GFB, et dans le paragraphe "donnéesde
validation 2" la mousse polyuréthane PUF.

T ]
250

Quantité déposée (ng) 20

KT1(%) 121 92
KT2(%) 78 99
KT3(%) 83 99
KT4(%) 91 92
KT5(%) 86 99
KT6(%) 97 96
KT Moyen (%) 92 96
Coefficient de variation(%) 16,6 3,6
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Efficacité de piégeage

Deux dispositifs (filtre + mousse polyuréthane) sont montés en série. L'efficacité de piégeage a été vérifiée en dopant le premier dispositif de prélévement avecune

quantité de phosphate de triphényle de 250 ng. Un air conditionné a 80 % d'humidité relative a 20°C est ensuite pompé pendant 9 heures.

Aucun phosphate de triphényle n'a été détecté sur le second dispositif.

Conservation aprés prélévement

Méthode appliquée / conditions de prélévement :

Les taux de conservation donnés ci-dessous sont ceux du filtre GFB.

ql

Niveau de charge 1(q1) 20ng

Conc air 42 ng/m3
pour 480 L prélevés
q2

Niveau de charge 2 (q2) 200ng

Conc air 417 ng/m3
pour 480 L prélevés

Temps de conservation

Temps 1 7jour(s)a4°C
Temps 2 28jour(s)a4°C
[ i | | o

Kc1(%) 91 103

Kc2(%) 86 113

Kc3(%) 106 12

Kc Moyen(%) 94 109

Coefficient de variation (%) 10,9 5,1

= T
) 120 91

Kc1(%

Kc2(%) 114 91
Kc3(%) 122 90
Kc Moyen(%) 119 91

Coefficient de variation (%) 3,6 0,9

Données de validation - données 2

Données de validation de la mousse PUF en cassette de 25 mm a 5 étages

Taux de récupération

Les taux de récupération donnés ici sont ceux de la mousse polyuréthane (PUF).
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Quantité déposée (ng) 20 216
KT1(%) 87 72
KT2(%) 103 84
KT3(%) 104 90
KT4(%) 106 92
KT5(%) 105 74
KT6(%) 103 87
KT Moyen(%) 101 83
Coefficient de variation(%) 7,0 10,0

Conservation aprés prélévement

Méthode appliquée / conditions de prélevement :

Les taux de conservation donnés ci-dessous sont ceux de la mousse polyuréthane (PUF).

ql

Niveau de charge 1(q1) 20ng
q2

Niveau de charge 2 (q2) 200ng

Temps de conservation

1. Temps 1 7joursa4eC
2. Temps 2 28joursa4°C
[ oirinmn Lo |

Kc1(%) 97 9%

Kc2(%) 9% 107

Kc3(%) 93 123

Kc Moyen (%) 95 108

Coefficient de variation (%) 23 12,4

e e
) 107 118

Kc1(%

Kc2(%) 125 120
Kc3(%) 14 119
Kc Moyen(%) 115 119

Coefficient de variation (%) 8,2 11
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