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Données de validation

Numéro de fiche Titre

METROPOL_427 Siloxane D4 M-427

Données de validation principales

Généralités

 

Conditions analytiques

Les analyses des tubes et des filtres sont effectuées conjointement.

Substance  Siloxane D4

Choix du domaine de validation : 

Le domaine de validation a été choisi en prévision de futures valeurs limites d'exposition 8 h et 15 min qui pourraient nécessiter de collecter sur le dispositif des

quantités de D4 comprises entre 42,31 µg et 31,89 mg.

Dispositif de prélèvement : 

Dispositif composé d'une cassette avec un filtre en fibre de quartz suivie d'un tube  de charbon actif.

Débit prélèvement  1 L/min

http://www.inrs.fr/metropol
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Conditions analytiques

1 injecteur :

SPLIT/SPLITLESS

1 colonne :

1 détecteur :

IONISATION DE FLAMME (FID)

Validation Méthode Analytique

 

Taux de récupération

Température d'utilisation  330 °C

Division : 

1/10

Volume injecté  0,5 µL

Colonne  APOLAIRE

Nature phase  100% Diméthyl polysiloxane

Longueur  20 m

Diamètre  0,18 mm

Epaisseur de film  0,18 µm

Température d'utilisation  140 °C

Programme de température  oui

Commentaires  temps min rampe °C/min température °C

1  60

 50 140

3  140

 

Température  350 °C

Description de la méthode : 

La répétabilité a été vérifiée sur 10 injections d'une solution à 2,547 µg/mL

Répétabilité  < 1%

Limite de quantification (LQa) : 

La limite de quantification a été déterminée par dépôt sur 10 substrats de collecte puis désorption et quantification.

Filtre : 2,80 µg/mL soit 11,2 µg  sur le filtre ; CV 2,94 %

Tube de charbon actif :  2,66 µg/mL sur la première plage soit 10,64 µg sur le tube ; CV 4,61 %

Réponse analytique - linéarité : 

La linéarité a été vérifiée jusqu'à 15 mg/mL.
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Taux de récupération

 essai 1 essai 2 essai 3 essai 4

Quantité collectée (µg) 42,31 74,66 1890 31890

Conc air correspondante (µg/m³) 0,35 0,62 15,75 265

Volume d'air prélevé correspondant (L) 120 120 120 120

KT1(%) 96 97 104,1 95,5

KT2(%) 100 98,7 98,1 96,2

KT3(%) 97 96,1 99,4 94,9

KT4(%) 100 99 95,5 98,1

KT5(%) 95 96,3 100,2 95,3

KT6(%) 93 97,9 106,6 94,9

KT7(%) 95 100,1 97,6 96

KT8(%) 97 98,9 92,6

KT Moyen(%) 97 97,9 100 95,4

Coefficient de variation(%) 2,63 1,61 3,6 1,5

Efficacité de piégeage

Les Kt ont été déterminés suivant le "guide pour la mise au point des méthodes de prélèvement et d’analyse d’aérosols organiques semi-volatils dans l’air des

lieux de travail
1

 "

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

Les essais sont réalisés à 20 °C et 50 % HR. Le filtre et le tube sont désorbés ensemble.

 

 

 

 

 

 

Dopage du dispositif complet par dépôt de la quantité de D4 sur le filtre puis pompage pendant 2 et 4 heures à 20 °C et 50 % HR.

http://www.inrs.fr/metropol
http://www.inrs.fr/dms/inrs/PDF/metropol-analyse-validation-gaz-particules.pdf
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Conservation après prélèvement

Dopage unique du tube de Charbon actif par dépôt de la quantité de D4 sur celui-ci puis pompage pendant 2 et 4 heures à 20°C et 50 % HR.

 

Ces résultats démontrent qu'un prélèvement pendant 4 heures à une concentration équivalente à environ 250 mg/m , soit 60 mg sur le dispositif, induit un

claquage du tube de charbon actif. Il est donc nécessaire de limiter le temps de prélèvement à 2 heures.

3
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Conservation après prélèvement

q1

 

q2

 

Temps de conservation

Taux de récupération T1 q1 q2

Kc1(%) 96,2 102,5

Kc2(%) 98,4 102,1

Kc3(%) 98,2 101,1

Kc Moyen(%) 97,6 101,9

Coefficient de variation (%) 1,2 0,68

Taux de récupération T2 q1 q2

Kc1(%) 90,2 99,3

Kc2(%) 94,1 98,9

Kc3(%) 89,9 101,4

Kc Moyen(%) 91,4 99,9

Coefficient de variation (%) 2,3 1,3

Calcul d'incertitude

Incertitudes liées au prélèvement
L'incertitude a été déterminée selon les normes EN 1076, EN 13936, EN 482 et EN 13890

Incertitude associée au volume prélevé

Méthode appliquée / conditions de prélèvement : 

Lors du prélèvement il est nécessaire de faire passer un débit d'air pur (purifié à l'aide d'un adsorbant de type charbon actif) durant 30 minutes au débit de 1 L/min

à travers le dispositif afin que la totalité du siloxane D4 soit piégé sur le tube de charbon actif. Les essais de conservation sont donc réalisés avec le tube seul. Voir le

paragraphe "solutions écartées" .

Niveau de charge 1 (q1)  33,34 µg

Niveau de charge 2 (q2)  29,63 mg

Temps 1  7 jour(s) à 4 °C

Temps 2  28 jour(s) à 4 °C 

http://www.inrs.fr/metropol
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Incertitude associée à l'efficacité de prélèvement

Incertitude associée à la conservation et au transport

Bilan incertitude type composée- prélèvement

Incertitudes associées au taux de récupération de la méthode (B.5)

Incertitude associée au taux de récupération

Biais de la méthode si dépôts sur dispositifs par prélèvement- Biais analytique si dépôts sur dispositifs par seringue

Concentration de référence

Effet de l'humidité

http://www.inrs.fr/metropol
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Effet de la température

Incertitudes associées à la variabilité de la méthode (B.6)

Fidélité de la méthode

Concentration des solutions d'étalonnage

Fonction d'étalonnage

Dérive de la réponse de l'appareil

Fidélité analytique

Bilan incertitude type composée- analyse

Incertitude élargie

 

Informations complémentaires
Schéma éclaté du dispositif de prélèvement

http://www.inrs.fr/metropol
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Solutions écartées
Essais de conservation écartés.

Premier essai : conservation à température ambiante puis 4 °C.

Dopage sur filtre puis passage d'air propre pendant 2h à 21 °C et 50 % RH : conservation 7 jours à température ambiante puis 21 jours à 4 °C.

On constate qu'à la charge élevée, il y a une forte perte. Les conservations doivent se faire impérativement à 4 °C.

 

http://www.inrs.fr/metropol
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Deuxième essai : conservation séparée des filtres et tubes de charbon

Les dépots de deux charges différentes sont réalisés sur filtre et tube de charbon. Ils sont ensuite conservés à 4 °C pendant 7 jours et 28 jours.

On constate de très fortes pertes de siloxane D4 sur le filtre pour la faible charge.

Il est indipensable de faire passer la totalité du siloxane D4 piégé sur le filtre vers le tube de charbon à la fin d'un prélèvement.

Résultats filtres
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Résultats tubes
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