Anhydride sulfureux M-464

Prélévement : Actif sur tude de charbon actif imprégné
Analyse : chromatographie ionique avec suppression détection conductimétrique

Données de validation validation complete
Numéro de laméthode M-464
Substances

Informations générales

‘“ Fiche Toxicologique

Anhydride sulfureux FT41

‘“ Numero CAS TS L

Anhydride sulfureux 7446-09-5 SO > 64,06 Dioxyde de soufre

Anhydride sulfureux Validation_378

Famille de substances
= ANHYDRIDES
=  ANIONS MINERAUX

Principe et informations

L'anhydride sulfureux gazeux est recueilli sur un tube en charbon actif imprégné d'hydroxyde de potassium. A la désorption,
'anhydride sulfureux est oxydé en sulfates avec ajout de peroxyde d'hydrogéne (H 20 ) pour s'assurer de I'oxydation de la totalité du
SO ; prélevée. Les solutions sont ensuite filtrées et dosées par chromatographie ionique ou électrophorése capillaire.

Sides concentrations importantes sont supposeées, il est recommandé de prélever a 0,2 L/min pour éviter le claquage du tube.
Dansle cadre de la détermination de la VLEP-CT, il est recommandé de prélever a 1 L/min pour avoir assez de sensibilité.
L'anhydride sulfureux peut également étre prélevé et analysé en suivant la méthode M-151 1

" https://www.inrs.fr/publications/bdd/metropol/fiche.htmI?refINRS=METROPOL_151

Pour tous les dispositifs utilisés des blancs de laboratoire devront étre réalisés pour déterminer les taux de sulfates déja
présents sur les supports et choisir le lot le plus adapté (voir données de validation).

Principe de prélévement et d'analyse
Etat physique Gazetvapeurs

Type de préléevements Actif
Principe général et mise en ceuvre pratique du prélévement 2

2 https://www.inrs.fr/dms/inrs/PDF/metropol-prelevement-principe/metropol-prelevement-principe.pdf

Nom du dispositif tude de charbon actifimprégné

Technique analytique CHROMATOGRAPHIE IONIQUE AVEC MEMBRANE DE SUPPRESSION
Injecteur PASSEUR AUTOMATIQUE

Détecteur CONDUCTIMETRIE

Domaine d'application

‘ Quantité minimum sur le dispositif Quantité maximum sur le dispositif

Anhydride sulfureux 5
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Liste des réactifs

EAU OXYGENEE

EAU ULTRAPURE
HYDROXYDE DE POTASSIUM
SOLUTION ETALON 1g/L

Consignes de sécurité pour les manipulations en laboratoire 3

3 https://www.inrs.fr/media.htmI?refINRS=ED%20953

Méthode de prélévement

Préléevement actif des gaz, vapeurs et aérosols semi-volatils4

4https://www.inrs.fr/dms/inrs/PDF/metropol-prelevement-gaz-vapeur-actif/metropol-prelevement-gaz-vapeur-actif.pdf

Nombre d'éléments (dispositifs) composant le
dispositif en série 1

Dispositif de prélevement

Type de dispositif = TUBE 70 mmdiam 6 mm
Support ou substrat de collecte = CHARBON ACTIF IMPREGNE
Quantité de support dans la plage de mesure (mg) 100

Quantité de support danslaplage de garde (mg) 50

Préparation du substrat :

Tube contenant 2 plages de charbon actif imprégné avecde I'hydroxyde de potassium.

Perte de charge du dispositif au débit de prélévement 7 poucesd'eau

Conditions de prélévement

Plage de débit

Débit mini (L/min) 0,200

Débit maxi (L/min) 1

15 minutes (VLEP-CT possible dans ces conditions) oui

Particularités, commentaires, conseils:

Pour la détermination de la VLEP-8h, les tubes doivent étre utilisés a 0,2 L/min pour éviter tout claquage.

Pour la VLEP-CT ou en cas de pollution trés faible, <0.5VLEP-8h, il est recommandé de prélever a 1 L/min pour avoir assezde
sensibilité.

Pompe de prélévement

= Pompe adébitde0,1a3,5L/min

Méthode d'analyse

Principe général de I'analyse en laboratoire 5

5 https://www.inrs.fr/dms/inrs/PDF/metropol-analyse-principe/metropol-analyse-principe.pdf

Préparation de 'analyse
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Durée de conservation testée et validée pour les
prélevements 15 jour(s)

Conditions de conservation testée et validée pour les préléevements:

Aprés prélevement, les supports peuvent étre conservés 15 jours a température ambiante sans perte significative.
Séparation des plages oui
Nombre d'étapes de préparation 1

Durée de conservation testée et validée pour les
échantillons préparés 15 jour(s)

Conditions de conservation testée et validée pour les échantillons préparés:

Les solutions d'extractions des supports prélevés peuvent étre conservées 15 jours & température ambiante sans perte significative.

1 étape de préparation :

Etape de préparation n® 1

Séparation des plages oui
Solvant ou solution = EAU OXYGENEE
= EAU ULTRAPURE
ELUANT
Type de préparation = Désorption
Ultrasons 5min

Autres conditionsde préparation:

= Aprésouverture destubes, récupérer la premiére plage avec les 2 tampons quila maintienne dans un flacon, et la seconde plage
dansun autre flacon. Ajouter 20 mL d'eau + 400 yL d'H 20 o pour la plage 1 et 10 mL +200 yL d'H 20 ».pour la plage 2. Ces
volumes permettront d'éviter des probléme de différences de matrice.

= Soumettre les béchers (ou flacons) a agitation mécanique pendant environ 30 minutes ou aux ultrasons pendant5a 10 minutes.

Filtration:

Tous les échantillons sont filtrés avant analyse.

1 condition analytique :

Condition analytique n® 1
Les conditions analytiques utilisées lors du développement de la méthode sont fournies avec les données de validation.

Technique analytique = CHROMATOGRAPHIE IONIQUE AVEC MEMBRANE DE SUPPRESSION
Injecteur = PASSEUR AUTOMATIQUE
Colonne = COLONNE A SUPPRESSION

= ECHANGEUSE D'IONS
Détecteur = CONDUCTIMETRIE

Commentaires, conseils ou conditions particuliéres:
Autres méthodes utilisables pour le dosage des solutions de désorption des supports:

Chromatographie ionique sans suppression, détection conductimétrique ou électrophorese capillaire (Voir les méthodes d'analyse
des Anions minéraux).

Etalonnage et expression des résultats
La méthode d'étalonnage indiquée est celle utilisée lors du développement. Elle n'a cependant pas de caractére obligatoire
Méthodes d'étalonnage pour la quantification des polluants 6

6 https://www.inrs.fr/dms/inrs/PDF/metropol-analyse-etalonnage/metropol-analyse-etalonnage.pdf
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Principe d'étalonnage externe

Solvant de I'étalon = Méme solvant que celuides échantillons

Commentaires:

Réaliser des étalons a partir de substances de référence, commerciales ou synthétisées en laboratoire. Le solvant utilisé pour réaliser
les solutions sera celui choisi pour le traitement des échantillons

Préparer une gamme d'étalonnage, dans la méme matrice que les échantillons.

Calcul de la quantité de substance sur le dispositif:

La concentration des échantillons est déterminée sur la courbe d’étalonnage.
La concentration du polluant dans I'atmosphere est donnée par :

PM
C(mg/m3)=(C(S02 )= Cp)x L x P
(mg )=(C(S05)-Cp) v

avec

C(SO 4 2-) (mg/L) concentration de l'ion dans I'échantillon

Cp (mg/L) moyenne des concentrations dans les blancs de laboratoire
v (mL) volume de reprise des échantillons

PM p (g/mol) masse moléculaire du polluant, ici SO , (64 g/mol)

PM | (g/mol) masse moléculaire de I'ion, ici SO 4 2- (96 g/mol)

V(L) volume d'air prélevé

Calcul de laconcentration atmosphérique 7

7 https://www.inrs.fr/dms/inrs/PDF/metropol-resultat-calcul-concentration/metropol-resultat-calcul-concentration.pdf

Contacts

metropol@inrs.fr
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