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NORME ' NORME '

SUBSTANCE CAS (VEMP2) (VECD?)
Acide phosphorique 7664-38-2 1 mg/m3 3 mg/m?
Acide sulfurique 7664-93-9 0,2 mg/m? (T)

1 Réglement sur la santé et la sécurité du travail:

2VEMP (Valeur d’exposition moyenne pondérée).

3 VECD (Valeur d'exposition courte durée).

T : fraction thoracique.
APPLICABILITE

Acides inorganiques non volatils spécifiquement I'acide phosphorique et I'acide sulfurique dans I'air. Les particules et brouillards
sont collectés par un filtre non imprégné supporté soit dans une cassette fermée pour I'échantillonnage de I'acide phosphorique
ou soit dans un impacteur de particule paralléle (PPI) pour I'échantillonnage de la fraction thoracique de l'acide sulfurique.
L'analyse est effectuée sur I'anion correspondant a I'acide inorganique : I'ion phosphate pour I'acide phosphorique et I'ion sulfate
pour I'acide sulfurique.

Domaine : Le domaine d'étalonnage analytique se situe de 5 a 50 g d’anion/échantillon. Le domaine en fonction de la norme
se situe comme suit : Phosphate : 5 a 790 pg/échantillon ; Sulfate : 5 & 165 pug/échantillon.

Remarque : Ces valeurs tiennent compte d’'un volume d’échantillonnage recommandé de 420 litres et d’une mise en solution
dans un volume de 10 mL.

Coefficient de détermination (r2) >0,990.

LIMITATIONS ET INTERFERENCES

Tous les ions phosphates et sulfates ne provenant pas de I'acide peuvent causer une interférence positive (NIOSH, 2014).
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PRELEVEMENT

1) Systéme d’échantillonnage

Support

Filtre de quartz 37 mm

Type de dispositif

H3POs : Cassette fermée avec un espaceur de filtre inerte.

H2S04 (T) : Impacteur de particule paralléle (PPI) avec un espaceur de filtre inerte.

Consigne : Trois échantillons-témoin contenant un filtre provenant du méme lot doivent étre prévus.

2) Conditions de préléevement recommandées 5) Détails
Débit : 2 L min-- Retirer les bouchons de la cassette et relier la partie
Temps d’échantillonnage : 210 min (VEMP) et 15 min inférieure (bouchon rouge) a I'aide d'un tube flexible a la
(VECD). pompe ;

Volume d’échantillonnage : 30 ou 420 litres (L)

(VECDIVEMP).

3) Durée de conservation testée et validée

Procéder a I'échantillonnage selon le débit et la durée
recommandés ;

Immédiatement aprés I'échantillonnage, procéder a une
désorption sur le terrain telle que décrite plus loin ;

28 jours au frigo, sinon une semaine a température

ambiante.

4) Entreposage des filtres

Pour plus d'information sur 'échantillonnage, se référer
au Guide d’échantillonnage des contaminants de I'air en
milieu de travail 1.

~5 ans depuis la date de préparation de la cassette.
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REACTIFS ET ETALONS APPAREILLAGE ET MATERIEL
» Carbonate de sodium anhydre (Na2COs) ; »  Chromatographe ionique Thermo Dionex ICS-Integrion
> Bicarbonate de sodium (NaHCOs) ; avec un détecteur a conductivité ;

> Solution d’anions multiple a 1000 ppm. (CI, Br-, NOz", PO4*,

S042);

> Solution d'anions multiple a 200 ppm. (CI, Br-, NO3-, PO43,

S042);

» Solution d’anion a 1000 ppm PO4%;
> Solution d’anion a 1000 ppm SO4?%;

» Eautype 1.

Commentaires :

Une colonne chromatographique et un chromatographe équivalents peuvent étre utilisés. Des ajustements chromatographiques
peuvent étre nécessaires. La jauge des éprouvettes graduées de 15 mL est contrdlée a chaque lot afin d’équivaloir a une jauge
de qualité Classe A.

Générateur d’éluant avec cartouche de carbonate de

potassium ;
mode d’auto régénération ;

Pré-colonne : AG22 ;

VVV V

échantillonneur automatique ;

Bain a ultrasons ;

Filtres de quartz 37 mm ;

Jarres de polypropyléne (1 0z, 43 mm) ;
Eprouvettes graduées 15 mL ;
Seringues polypropyléne de 20 mL ;
Accrodisc Millex HYPVDF 0,45 pm ;
Pipettes automatiques, volumes variés ;

YV VVVYVVY

I'acide.

PREPARATION DE L’ANALYSE

Nombre d’étapes de préparation : 10

Etape 1 Immédiatement suivant [‘échgntillonr)age, transférer le filtre dans une jarre de polypropyléne de 30 mL
contenant 5 mL de solution d’extraction 4,5 mmol/L Na2CQOs/1,4 mmol/L NaHCOs.

Etape 2 Une fois I'échantillon au laboratoire, traiter au bain & ultrasons pendant 30 minutes.

Etape 3 Verser le contenu de la jarre dans une seringue contenant un Accrodisc.

Etape 4 Retirer le filtre de la jarre et le mettre dans la seringue.

Etape 5 Rincer la jarre avec 2 mL de solution d’extraction 4,5 mmol/L Na2C0Os/1,4 mmol/L NaHCOs.

Etape 6 Eincer le couverc!e de la jarre avec 2 mL de solution d’extraction 4,5 mmol/L Na2COs/1,4 mmol/L

aHCOs3 dans la jarre.

Etape 7 Transférer les solutions de ringage de la jarre a la seringue.

Etape 8 Filtrer le contenu de la seringue dans une éprouvette graduée de 15 mL.

Etape 9 Jauger a 10 mL avec de la solution d’extraction 4,5 mmol/L Na2CQa3/1,4 mmol/L NaHCO:.

Etape 10 | Transférer la solution filtrée dans un vial et analyser par chromatographie ionique.
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Commentaires :

Tous les échantillons de contrble de qualité (CQ) sont traités selon la méme procédure que les autres échantillons. Préparer
trois témoins, du méme lot que ceux utilisés pour les échantillons, pour estimer le niveau de contamination lié au filtre. Les filtres
témoins doivent avoir été sur le terrain avec les échantillons, mais ne doivent pas avoir servi a 'échantillonnage.

CONDITIONS ANALYTIQUES
Technique analytique : chromatographie ionique avec détection par conductimétrie.
Colonne : AS22 FAST de Thermo.
Suppresseur : ASRS-300, 4 mm de Dionex, utilisé en mode d’auto régénération.
Echantillonneur : AS-DV
Générateur d’éluant : avec cartouche de carbonate de potassium.
Débit de I'éluant : 1,2 mL/min
Autorégénérant : eau type 1

Conc. Carbonate/Bicarbonate :4,5/1,4 (mM)

Courant suppresseur o 41mA

Pression pompe 1 env. 3500 psi

Volume d’injection : 50pL

Bruit de fond ;o oenv.19,3 uS

Température colonne i 30°C

Température cellule : 35°C
ETALONNAGE

La concentration de I'échantillon est déterminée par une équation de type linéaire 1/A2.
Commentaires :

La concentration des anions déterminée dans I'échantillon doit se situer dans le domaine d’étalonnage de la méthode d’analyse.
S'il s'avére que la concentration des anions dans I'échantillon est supérieure a la concentration la plus élevée du domaine
d’étalonnage, une dilution appropriée de I'échantillon avec la solution d'extraction est effectuée, puis I'analyse est reprise de
nouveau en tenant compte du facteur de dilution lors des calculs.
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CALCULS ET EXPRESSION DES RESULTATS

La concentration des anions dans I'air se calcule comme suit :

C = ((@QxD)-B)xFNV
ou
C = concentration de I'acide dans I'air (mg/m?)
Q = quantité de I'anion dans I'échantillon (ug)
B = quantité de I'anion dans la moyenne de 3 blancs de filtre témoins (ug)
F = facteur de correction pour rendre le résultat en concentration d’acide, alors que I'analyse
est effectuée sur 'anion :
HsPO4 : 1,0316
H2SO4 : 1,0208
D = facteur de dilution
\% = volume d'échantillonnage (L)

Commentaires :

Sans objet.

VALIDATION

Remarque : Ces données de validation représentent la performance de la méthode au moment de sa publication. Pour les
valeurs a jour de certaines données, consulter le site Web de I'lRSST.

Limite de détection et Limite de quantification

e LIMITE DE DETECTION LIMITE DE QUANTIFICATION
COMPOSE OU ELEMENT , ) , .
(ugléchantillon) (ngléchantillon)
Acide phosphorique 0,076 0,25
Acide sulfurique 0,23 0,78
Précision (Fidélité)
COMPOSE OU ELEMENT REPLICABILITE (%) REPETABILITE (%)
Acide phosphorique 11 1,6
Acide sulfurique 1,1 1,2
Justesse
COMPOSE OU ELEMENT JUSTESSE (%)
Acide phosphorique %4
Acide sulfurique 97
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Récupération
COMPOSE OU ELEMENT RECUPERATION (%)
Acide phosphorique 91
Acide sulfurique 97

Incertitude analytique

Remarque : Ces données représentent la performance de la méthode au moment de sa publication. Pour les valeurs d’incertitude
analytique a jour, consulter le site Web de I'lRSST.

L'incertitude de mesure analytique (CVa) de la méthode est déterminée a partir de résultats individuels obtenus sur des échantillons
soumis a I'ensemble de la procédure analytique. Celle-ci ne tient pas compte d’un seuil de probabilité (95 %, par exemple) ni de
la contribution de l'incertitude associée a I'échantillonnage.

COMPOSE 0U ELEMENT CVa (%)
Acide phosphorique 1,2
Acide sulfurique 2,5

Pour information supplémentaire sur la détermination des incertitudes, se référer au Document explicatif pour éléments de
validation de méthodes, I-G-041, de la Direction des Laboratoires de 'lRSST.
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