Journée technique
Chloroalcanes a

chaines courtes
(SCCP)

AQUAREF

13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique




H‘IHN”t:#‘gu"H‘HH“ I
Deflmtlon

 Melange de n-alcanes polychlorés. cHs

l
Formules CyH x:2vCly chw

m Cl
(m] )

e Longueur de chaine carbonée comprise entre C,, et Cy,
avec contenu en chlore entre 40 et 70%
e Chloroalcanes

 a chaines courtes (C,,-C,3) (SCCP)

 a chaines moyennes (C,,-C,;) (MCCP)

 a chaines longue (C,5-C,,) (LCCP)

* Cires (C,,)

Chloroalcanes C,,-C,; sont plus couramment appelés paraffines
chlorées a chaine courte (PCCC) (ou short chain chlorinated
paEamHSZ(SCCP)) AQUAREF- Journée technique 2
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» Persistance (comparable aux PCB ou DDT)
* Hydrophobe
* Non volatile

» Généralement associe a la fraction particulaire dans
I'environnement

 Log K,,, compris entre 5 et 8 pour les SCCP
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Application industrielle

En variant la longueur de la chaine carbonee et le
pourcentage de chlore, les SCCP offrent une gamme de
propriétés tres differentes et sont ainsi tres employés dans
I'industrie.

* Fluide d'usinage de metaux (fluide de refroidissement et

lubrification)

» Retardateurs de flamme dans textiles ou caoutchouc
* Impermeéabilisants de textiles ou dans des peintures
* Mastics et adhésifs.
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e Introduits dans les années 30

* Production a augmentée depuis
1964: 38-50 kTons

1977: 230 kTons

1985: 300 kTons

» 1992: Signataires de la convention OSPAR décident d'arréter
I'utilisation des SCCP

* Fin 1990s: 50 kTons
Encore produits massivement en chine: 300 kTons en 2002

» 2002. Directive EU 2002/45/EC réduit leurs applications dans
certaines domaines (métaux et cuir)

LseRemplaceés progressivementpar-les MCCP




Application industrielle

Depuis la DCE, la consommation a tres fortement diminuée.

lIs ne sont plus produits en France.

Depuis 2004, ne sont plus utilisés que comme plastifiants et comme
retardateurs de flamme dans des peintures et des caoutchoucs.

Des substituts varieés existent pour la plupart de leurs usages et les ont
remplacés dans la majorité des cas.

La substitution va peut-étre devenir difficile pour les usages restants dans
la mesure ou les paraffines chlorées a chaine courte semblent étre
nécessaires pour repondre a certaines normes de securité pour
lesquelles ces composeés intervenaient déja en remplacement de
composes toxiques (ignifugation).

Ces usages reésiduels sont toutefois relativement peu importants en
tonnage.
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Introduction dans I'environnement

* Durant la production (principal facteur)
Le stockage
Les transports
Provenant des plastigues, peintures

e Dans I'environnement
Lavage, ruissellement (objets usuels)
Traitement des fluides de coupe usagés pour
les ateliers de decoupe des metaux, des eaux de lavage des
pieces usinées.
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Présence dans l'environnement

Les chloroalcanes a chaines courtes (C,, a C,3) sont
virtuellement présents dans toutes les matrices.

» Dans l'air (associés aux poussieres)

» Les sediments aquatiques (lac, rivieres)
 Eaux de rejets, boues

e Eaux de surface , riviere et lac

 Les biotes terrestres et aquatiques, les
mammiferes marins

* L’'nomme (lait maternel)

Du fait de leur stabilité chimique, ils sont transportables a
longue distance : ils sont en particulier retrouvés dans les
animaux du cercle arctique.
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Comportement dans I'environnement

e Fortement associés aux sédiments et aux matrices
biologiques

 Persistants. Difficilement degradés dans I'environnement
par voie abiotique

* Peuvent étre dégradés par voie biotique.
*Durée de demi-vie
* 1630 jours dans les sediments d’eaux fraiches
* 450 jours dans des sédiments marins
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* Difficile a évaluer précisément a cause de la diversité des

Toxicité dans I'environnement

melanges des SCCP

 Plus toxique que les MCCP et LCCP

e Canceérogeniques (catégorie 3 en Europe)

eToxicité sur les invertébrés d’'eau douce

(D. Magna,
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truite, ...)

AQUAREF- Journée technique

10




Effet sur I'environnement

Les chloroalcanes a chaines courtes (C,, a C;3) sont donc
considéres comme particulierement nocifs.

lls font partie des substances a éliminer selon la directive
cadre eau. La directive 98/98/CE6 les classe dans les
substances dangereuses pour lI'environnement, nocives et
cancerogenes catégorie 3.
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Réglementation

Substance prioritaire de la DCE

NQE fixee a 0.4 ug/L dans les eaux

$

LQ exigible (NQE/3) = 0.13 pg/L
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Meéthode d’analyse

Méethodes d’extraction
Pas de difficulté particuliere.

Methodes d’extraction identiques aux PCB,
PBDE, HAP, composés hydrophobes en
genéral

Extraction liquide/liquide (hexane, DCM,...)
pour I'eau, ASE pour sédiments...
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Meéthode d’analyse

Difficulté de I'analyse et de la quantification
des SCCP

¥

Mélange complexe de congéneres
avec differents :
* Niveaux de chloration
e Longueurs de chaine
Et/ou combinaison des deux

13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique

14




|||\I'"T'N"t;:ﬁil"glI‘|||I\||II‘IIII\IIII‘IIII\IIII‘|||\IIII‘I|||\||II‘|III\|II|‘I||I\||H‘IIII\IIII‘IIII\IIII‘

Meéthode d’analyse

Difficulté pour l'intégration
chromatographigue des pics

Présence de massifs
F‘\ HL correspondant aux
.JJ nombreux congéneres
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Meéthode d’analyse

Difficulté pour la quantification

Nombreux travaux dans la littérature afin d’optimiser la quantification des SCCP

Tomy G. T., Stern G. A., Muir D. C. G., Fisk A. T., Cymbalisty C. D., Westmore J.
B., Quantifying C10-C13 polychloroalkanes in environmental samples by high-
resolution gas chromatography/Electron capture negative ion high-resolution
mass spectrometry Anal. Chem. (1997) 69 : 2762-2771

INERIS- Chloroalcanes Rapport final - DRC-04-59501-CHEN-RNg-05.0111
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Meéthode d’analyse

Norme ISO 12010

Qualité de I'eau — Détermination des alcanes polychlorés a chaine courte
dans lI'eau — Méthode utilisant la chromatographie gazeuse/spectrométrie de
masse (CG-SM) et l'ionisation chimique négative (ICN)

O

Quantification basée sur un étalonnage multivariée
prenant en compte la variation possible de longueur
de chaine et le taux de chloration.
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Meéthode d’analyse
Journée technigue SCCP

* Présentation de la norme
* Présentation de I'étalonnage multivarie

* EXxercice sur cet étalonnage
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Norme ISO 12010

Qualité de lI'eau — Détermination des alcanes polychlores a
chaine courte dans I'eau — Méthode utilisant la
chromatographie gazeuse/spectrométrie de masse (CG-SM)
et I'lonisation chimique négative (ICN)

Eaux de surface, eaux souterraines, eaux de
consommation, et eaux de rejets

Applicable aux eaux non filtréees
(eaux totales, taux MES non specifie)

Domaine d’application: 0,1 ug/l to 10 ug/l
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Quantification SCCP

4 jons considéreés

m; z g% Représentatif de la majorité des SCCP
m/z
m/z 409 | Elués sous forme de massif chromatographique
m/z 423 | Temps de rétention Iégerement differents
i

miz 327

Hordalub 17s-1
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Norme ISO 12010

Recommandé
par la norme
(exemple)

MA-08

13 septembre 2012

Etalon interne

—1,1,1,3,10,11-Hexachloroundecane
—-1,1,1,3,11,13,13,13-Octachlorotridecane
-1,2,5,5,6,9,10-Heptachlorodecane

- 13C,,-trans Chlordane

AQUAREF- Journée technique
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Norme ISO 12010

Etalon interne

Probleme d’interférence

~1,1,1,3,10,11-Hexachloroundecane ~ 2vec analytes. Difficile a
intégrer

—-1,1,1,3,11,13,13,13-Octachlorotridecane

-1,2,5,5,6,9,10-Heptachlorodecane Pas d'interférence avec

analytes
- 13C,,-trans Chlordane
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Norme ISO 12010

1 L d’échantillon

— Ajout étalons internes

Extraction

— Ajouter 20 mL Hexane

Extraction liquide/liquide Hexane
Agitation mécanique (2 heures)
|
Extrait hexane
|
Concentration jusqu’a 1 mL
|
Purification
[

Concentration jusqu’a 0.2 mL
I

Analyse GC/MS ECNI

13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique
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Norme ISO 12010

Extraction

Concentration MES>200 mg/L

1 L d’échantillon

— Ajout étalons internes

Filtration

Fraction p

articulaire

Recueillir

Laisser immergé 5 min

méthanol

— Ajout 10 mL hexane

Laisser immergé 5 min
Recueillir hexane

Fraction

dissoute

— Ajout 10 mL méthanol

\

y

Combina
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Norme ISO 12010

10 mm
<>

Purification

Sur colonne

F 2.5 g poudre de cuivre

* Rincer la colonne avec 10 ml d'acide chlorhydrique 2N.

* Rincer ensuite la poudre de cuivre avec 25 ml d'eau désionisée et 20 ml
d'acetone , successivement.

 Effectuer pour finir trois ringcages de la colonne avec 2 ml de n-heptane.

Activation de la poudre de cuivre
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Norme ISO 12010

10 mm

Purification

Sur colonne 1 g Na2504

3 g silicate de magnésiu
activé (Florisil®)

2.5 g cuivre activé

Eta | Volume de solvant Composition du solvant Eluat
pe d'élution d'élution (v/v)
a 5x 2ml n-heptane/acétone (98:2) jeter
2ml n-heptane/acétone (85:15) jeter

b 1x

c 1x 2 ml n-heptane/acétone (85:15) Recueillir et concentrer a 0,2 ml,
uniguement a des fins d'optimisation.
Jeter si moins de 10 % de l'aire du pic de
I'étalon interne sont observes,

| 4§ Zx 2] n-heptane/acétone (50:50) Recueillir et concentrer a 0,2 ml.

- n-heptanefacétone (50:50) Recueillir et concentrer a 0.2 ml,
a0

uniguement a des fins d'optimisation.
Jeter si moins de 10 % de l'aire du pic de

- .| 'etalon interne sont observes.
AGUAREE lournee techninue

13 septemb
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Norme ISO 12010

10 mm
<>

Purification

Sur colonne 1 ¢ Na2504
3 g silicate de magnésiu

activé (Florisil®)

2.5 g cuivre activé

Points critiques

 Test a effectuer pour mise au point de la méthode
Vérification des volumes d’élution

 Remplissage de la colonne important (eviter effet de canaux,...)

o Vérifier taux de recupeération de I'étalon interne (>80%)

27
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Fiche Aquaref MA-08

Chloroalcanes a chaine courte
Methode d’analyse dans les eaux douces et
souterraines phase dissoute

Applicable entre 0.1 et 1 ug/L — taux de MES < 0.05 g/L

Protocole extraction et analyse identique a ISO 12010

Utilisation du 3C,,-trans Chlordane comme étalon interne

http://www.aquaref.fr/system/files/Fiche_ MA8-SCCP-modele 24-02-2009 OAg.pdf
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Influence des MES

Programme 2011 Aquaref

ANALYSE DE SUBSTANCES PRIORITAIRES ET EMERGENTES DANS
LES EAUX-

Influence des matieres en suspension sur le dosage de polluants

organiques dans les eaux de rejet : étude des organoétains, COmposés
perfluorés, et des chloroalcanes a chaines courtes

DRC-12-118929-01419A

» Méthode applicable a I'eau totale

« SCCP adsorbes sur la fraction particulaire

e Interférence possible sur 1 ion mais non sur les autres
Attention aux interférences
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Analyse des sédiments

 Norme ISO en préeparation

* INERIS- Analyse de substances prioritaires dans les
sédiments (SCCP), 2011, INERIS-DRC-11-112048-02877A

¥

» Etape d’extraction: pas de difficulté particuliere
Peut étre effectuée par ASE, Sohxlet, ultrasons, agitation liquide/solide

» Etape de purification délicate

Interférences plus nombreuses (notamment en raison de la presence
persistante de PCB dans les sédiments)

Besoin de plus de quantité d’adsorbant pour purifier (10 g de florisil)
Homogénéité du remplissage de la colonne critique
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Analyse des sédiments

 Analyse de substances prioritaires Echantillon sec

dans les sédiments (SCCP), 2011 . 1
: ’ iments (1
INERIS-DRC-11-112048-02877A Sediments (1g)

Extraction: ASE Solvant: DCM/hexane 1/1

Evaporerpresque a sec et rediluer dans hexane (5mL)

e Ajouter 1g cuivre activé (enlever le soufre)

PUI‘IfICGtIOI’) * Florisil activé (10g) (enlever PCB) ig::rr:l:g:::matographle

Elution: 1. 80 ml Hexane (enlever PCB)
2. 10 mL Hexane/Acétone (85/15)
3. 20 mL Hexane/Acétone (85/15)
4. 30 mL Hexane/Acétone (50/50)

Prélever fraction (3et 4)
Concentrera 1mL hexane

Analyse GC-MS
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Analyse des sédiments

» Analyse de substances prioritaires

dans les sédiments (SCCP), 2011,
INERIS-DRC-11-112048-02877A

13 septembre 2012

mélange SCCP/PCB
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» Etape de purification délicate (notamment PCB)
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Analyse des SCCP

Quantification

SCCP mélange de composes avec difféerentes
longueurs de chaines et degré de chloration

Quantification avec étalonnage linéaire.

13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique

33




Analyse des SCCP

Basé sur des données obtenues a I'INERIS lors du test de la norme

13 septembre 2012

Exercice formation

SCCP
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Exercice formation SCCP

Analyse de l'eau

1. Etalonnage:

3 étalonnages linéaires avec 3 solutions de niveaux de chlore différents:
e 49%

e 56%

° 67%

3 niveaux de concentration : 0.15, 0.6 et 1 pg/mL

Le 1,1,1,3,10,11-hexachloroundecane a été utilisé comme étalon interne (0.1 pg/mL).
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Etalonnage :

Les aires suivantes ont été obtenues :

Exercice formation SCCP

Analyse de l'eau

C (ng/ml) Cei (ng/ml) C/Cei m/z 327 m/z 375 m/z 409 m/z 423 El (364)
49% 0,15 0,1 1,5 30916 11688 8271 5553 80156
49% 0,6 0,1 6 77728 52418 27306 21406 90403
49% 1 0,1 10 99437 73664 39101 31678 76784
56% 0,15 0,1 1,5 46469 24379 22692 10700 83765
56% 0,6 0,1 6 76649 61164 54267 23369 62764
56% 1 0,1 10 167959 148354 128717 53029 83085
67% 0,15 0,1 1,5 28018 10302 36393 26629 83914
67% 0,6 0,1 6 48912 32047 139361 100600 82895
67% 1 0,1 10 67533 51530 222489 161194 80248
Avec Excel

Calculer les rapports d’aires entres les ions considérés (327, 375,409 et
423) et |'étalon interne

13 septembre 2012
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Exercice formation SCCP

Rapport des aires ions/ aires de I'El

C Cei C/Cei | 327/364 | 375/364 | 409/364 | 423/364
(ug/ml) | (ng/ml)
49% 0,15 0,1 1,5
49% 0,6 0,1 6
49% 1 0,1 10
56% 0,15 0,1 1,5
56% 0,6 0,1 6
56% 1 0,1 10
67% 0,15 0,1 1,5
67% 0,6 0,1 6
67% 1 0,1 10
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Exercice formation SCCP

Rapport des aires ions/ aires de I'El

C Cei C/Cei | 327/364 | 375/364 | 409/364 | 423/364
(ug/ml) | (ng/ml)
49% 0,15 0,1 1,5 0,39 0,15 0,10 0,07
49% 0,6 0,1 6 0,86 0,58 0,30 0,24
49% 1 0,1 10 1,30 0,96 0,51 0,41
56% 0,15 0,1 1,5 0,55 0,29 0,27 0,13
56% 0,6 0,1 6 1,22 0,97 0,86 0,37
56% 1 0,1 10 2,02 1,79 1,55 0,64
67% 0,15 0,1 1,5 0,33 0,12 0,43 0,32
67% 0,6 0,1 6 0,59 0,39 1,68 1,21
67% 1 0,1 10 0,84 0,64 2,77 2,01

13 septembre 2012
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Exercice formation SCCP

Rapport aire 327/364
2,5 -
5 y =1,7205x + 0,2622
R? = 0,9925
® 49%
1,5 -
y = 1,0695x + 0,223
RZ = 0,9999 B 56%
1 A 67%
Linéaire (49%)
05 - y = 0,5967x +0,2404 Linéaire (56%)
R? = 0,9992
Linéaire (67%)
0 T T T T T 1 .
0 02 0,4 06 08 1 12 Concentration

(Hg/L)
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Exercice formation SCCP

Aires obtenues pour 2 échantillons

m/z 327 m/z 375 m/z 409 m/z423 | E| (364)
Echantillon 1 35990 10691 18338 54556 67882
Echantillon 2 31393 8203 15091 50150 43318
13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique
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Exercice formation SCCP

m/z 327/364
Rapport aire 327/364
2,5 -
5 y =1,7205x + 0,2622
R%=0,9925
® 49%
1,5 -
y = 1,0695x + 0,223
R% =0,9999 " 56%
1 - A 67%
Echantillon 1 /‘ Lindaire (4%
0,5 1 .,, : ! y = 0,5967x + 0,2404 Linéaire (56%)
| | R?=0,9992
E i i Linéaire (67%)
0 L ! | T . . | c rati
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 oncentratuon
0.16 0.29 0.49 I
ug/L)

Facteur 3 entre étalonnage avec solution a 56% et 67%
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Exercice formation SCCP

m/z 327/364
Rapport aire 327/364
2,5 -
5 . y =1,7205x + 0,2622
R?=0,9925

* 49%

1,5 -
y =1,0695x + 0,223
R?=0,9999 " 56%
A 67%

Echantillon 2  a

Linéaire (49%)

Linéaire (56%)

0,5 - y =0,5967x + 0,2404
R? = 0,9992
Linéaire (67%)
i | | | | ' > C trati
0 0,2 0,4 6 0,8 1 1,2 oncentratuon
0.27""  0.47 0.81

ug/L)
Facteur 3.5 entre etalonnage avec solution a 56% et 67%
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Exercice formation SCCP

327/364

2,5 -
2 y =1,7205x + 0,2622
R2=0,9925
® 4%
1,5 1 y =1,0695x + 0,223
R?=0,9999 ™ °6%
1 A 67%
Linéaire (49%)
0,5 - y =0,5967x + 0,2404 Linéaire (56%)
2_
R®=0,9992 —— Linéaire (67%)
0 . . . . . . 375/364

y=1,7533x - 0,0057

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 2 , g
R“=0,9931 29%
18 /. ° b
1,6
/ B 56%
1,4 - ¥="0,9573x+0,0033
1’2 R2=1
) / A 67%
0,8 _* s
A Linéaire
0,6 (49%)
0,4 - //:/y=u,b1u:>x +0,0277 Linéaire
0,2 R2=0,9994 56%
= (56%)
0 T T 1 Linéaire
0 0,5 1 1,5 (67%)
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2,5

Exercice formation SCCP

423/364 .

y=1,9899x + 0,0191

B 56%
R2=1

/ A 67%

1,5

/ y =0,5994x + 0,0298 Linéaire

0,5

R?=10,9966 (49%)

P

Linéaire

— V' 0,4032x + 0,0043 (56%)
. R2=0,9977

0 0,2 0,4

13 septembre 2012

Linéaire

0,6 0,8 1 1,2 (67%)

409/364

y=2,752x + 0,0238

2,5

RZ=1
A

/é,soou +0,0199

1,5

R?=0,9944

//.

05 /

y=0,477x +

O T T T

’

0,0266
79

0 0,2 0,4 0,6
AQUAREF- Journée technique

0,8

1

1,2

*  49%

B 56%

A 67%

Liné
aire
(49%
?.iné
aire
(56%
liné
aire
(67%
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Exercice formation SCCP

Bilan résultats calculs concentration SCCP

Ech.1 Ech, 2

49% 0,29 0,47

Etgl(),npage = 56% 0,16 0,27
linéaire

« monochlore » | 67% 0,49 0,81

Valeurs en pg/L

13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique 45




Exercice formation SCCP

Les pentes sont differentes selon l'utilisation de
solution avec des pourcentages de chlore differents

* Si une seule solution est utilisée pour I'étalonnage,
elle ne peut pas refléter les differences de réponse
obtenues avec different niveaux de chlore dans les
échantillons.

L'étalonnage linéaire « mono-chlore » est limité.

13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique
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Analyse des SCCP

Quantification

SCCP melange de composés avec difféerentes
longueurs de chaines et degre de chloration

1 ion représente majoritairement certains congéeneres
du mélange mais non la totalité.

Nécessaire de considérer plusieurs ions pour refléter
la complexité (et la réponse) des difféerents
congéneres composant les melanges commerciaux

Etalonnage multivarié  Reégression linéaire multiple
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Norme ISO 12010

Solutions de calibration

e Préparation de mélanges synthetiques qui ressemblent
aux mélanges techniques produits commercialement

Solutions d’etalon individuel comprenant
- Différentes longueurs de chaines (entre C,, et C,,)

- Differentes teneurs en Chlore (entre 44 et 70%)

o Utilisation de mélanges disponibles commercialement
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Norme ISO 12010

Table de préparation
des gammes étalons

Préparation au
minimum de 3
solutions

» Préparation a partir de
solutions individuelles
(plus fiable)

» Achat de solutions
commerciales
(composition non
completement maitrisée)

13 septembre 2012

Standard solutions

Synthetic mixed standard solutions, which resemble technical mixtures

n-alkane | Chiorine Mean Hordalub SCCP Hordalub | Cereclor | Hordalub | Cereclor
chain content % number of 17 =51 51,5 % -s1 80 =51 80 =51 500 =51 T0 -5
length of the chlorines in
individual the
C-number | molecules
mixtures (calculated)
Chlorine content calculated % 49,0 51,5 56.0 59,0 62,0 §6.7
Composition in ng/mi
Cig 44,82 3,22 500
Cin 50,18 3,97 00 500 500
Cio 55,00 4,79 500 500
Cyp 60,09 5,86 1000 900
Cio 65,02 7,16 500 300 2 000
Cyy 45 50 3,63 1200
Cqq 50,21 437 2600 2 500 500 T0O
Cyq 55,20 5,31 1000 2000 1 300 400
Cyq 60,53 6,55 1900 1200 2 500
Cqq 65,25 7,94 2 500 3 200
(o 4532 3,93 1000
Cq2 50,18 4,76 2400 2 500 500
Cia 55,00 5,74 1500 2 500 2000 1000
Cya 65,08 8,59 200 1 500 1700
Cq2 69,98 10,62 3 100
Cy3 44,90 4,19 500
Cqa 50,23 5,16 1800 1000
Cqa 55,03 6,22 1000 400
Cya 59,98 7,56 400 1 300 700
Cqa 65,18 9,34 100 1 700
Sum of SCCP (ng/ml) 10 000 10 000 10 00O 10 000 10 000 10 000
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Norme ISO 12010

Préparation des
solutions d’étalonnage

3 niveaux minimums

(0,15; 0,6 et 1,0 pg/l)
pour chaque solution

préparée

9 points d’étalonnage
minimums

13 septembre 2012

Hordalub SCCP Hordalub Cereclor Hordalub Cereclor Internal
17 =51 51,5 % -s1 B0 -51 60 —-s1 500 -s1 T0 -51 Standard
Mixture 1;';1';36':(1:;103-
decane
ua/mi ua/mi ugimi pa/mi pa/mi Hgimi pa/mi
Sum of SCCPs
pg/mi
0,15 0,15 0.1
0,15 0,15 0.1
0,15 0,15 0,1
0,15 0,15 0.1
0,15 0,15 0,1
0,15 0,15 0,1
0.6 0.8 0,1
0,6 0,6 0,1
0.6 4.6 0,1
0.6 0,6 0,1
0,6 0,6 0,1
0,6 0.6 0,1
1,0 1.0 0,1
1,0 1,0 0,1
1,0 1.0 0,1
1.0 1,0 0,1
1.0 1,0 0,1
1,0 1.0 0,1

AN T

JuUMIIICC Leur

THYuUuL pMriLuiuLe

v v

20




Quantification SCCP

4 jons considéreés

m; z g% Représentatif de la majorité des SCCP
m/z
m/z 409 | Elués sous forme de massif chromatographique
m/z 423 | Temps de rétention Iégerement differents
i

miz 327

Hordalub 17s-1

13 septembre 2012 t 51




Calibration SCCP

b,, b,: coefficient de regression (ug/mL)
A, A,: Aire des analytes selon les ions considéres (ex: m/z 327, m/z 423)
As : surface du pic de I'étalon interne (m/z 486)

3 modeles:
Rapport quantifiant: m/z 327 et m/z 423

Rapport qualifiant: m/z 375 et m/z 423
Rapport qualifiant: m/z 327 et m/z 409

Détermination de bl et b2 pour chacun des ions et des modeles
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Calibration SCCP

Rapport guantifiant:
m/z 327 et m/z 423

Combinaison donnant les
meilleurs résultats

(jwybrl) 4oos sep swwos

Détermination bl et b2
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Calibration SCCP

Rapport guantifiant:
m/z 327 et m/z 423

Niveau 1 §
1.0 pg/mL g
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Calibration SCCP

Rapport guantifiant:
m/z 327 et m/z 423

Niveau 2
0.6 pg/mL

13 septembre 2012
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(jwybrl) 4oos sep swwos
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Calibration SCCP

Rapport guantifiant:
m/z 327 et m/z 423

. XL

= w‘ d”’“\““””lln! X IH“WWOOOO

: \H,ml,wﬂ () "'
Niveau 3 : X/
0.3 pg/mL §
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Calibration SCCP

Rapport guantifiant:
m/z 327 et m/z 423

g 0
% X WM‘%‘:’
Nivea ; “ ég
u4 S
0.15 pg/mL E;
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Calibration SCCP

Rapport guantifiant:
m/z 327 et m/z 423

Combinaison donnant les
meilleurs résultats

(jwybrl) 4oos sep swwos

Aire Aire

m/z327 m/z423
PscePsum = b1 oo+ bo e

El El

Détermination bl et b2

13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique
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INERI

Calibration SCCP

Fiche de calcul
norme ISO 12010

n-o =

caleuls_SCCP_gueiss_EIL_2010.41s (Mode de compatibllité] - Microsoft Excel

| Accueil | Insertion  Miseenpage  Formules  Dannées  Révision  Affichage
= s =
[*5] & Couper Calibri -l -] |[E |[#-| | Shrenvoyeralaiigne automatiquement | Standard - i %
~—) 23 Copier = == o

ou e pepvaauie Jamis ey torme | L0 8 | k| [ ot A [ e | e ot (5 - o 55 | Moe e fome, Mo
— | Presse-papiers i) Palice i} Alignement | Nombre il Style
\ ass -Q £
A B c D £ G H 1 1
a3
a
Modeéle 1 ions327et423
Calcul dans )
6
a7 v X1 X2 nbpt |
Exce|® a8 Clug/ml)  |A327/A364 |Ad23/A364
49 49% 0,15] 0,38569789] 0069277409
50 56% 0,15] 0,55475437] 0,127738316
de b 1 et b2 51 67% 0,15| 0,33388946| 0,317336797|
52 49% 0,6] 0,85979448| 0,236784178]
53 56% 06| 1,22122554| 0,372331273
54 67% 0,6| 0,59004765| 1,213583449
7 . 7\ y . 55| 29% 1| 1,2850224| 0,412553908
real Ise a I alde de Ia 56 56% 1] 2,02153217| 0,638249985
57 657% 1] 0,841 Formules de calcul
58 v1=nb pt - df
H 53 02 b1 b va=af
O n Ct I O n 60 coefficients de regression | 0,291185475| 0,46461039 0
61 déviation std des coe 0,076147031] 0,06212182]  #N/A vicalculé 2
62 0,14657483)  #N/A v2 calcule 7
« DROITEREG » I
doit pas &tre en
dessous)trouvé dans la
table de distribution de
52 F 93,02 7| eN/A Fselonvletv2.
54 degrés de liberté (df]
65 Déviation standard de la prévue
Ftrouveé par calcul matriciel 92,02450956
56 modele corred
Calcul de la Loi F 0,001%
67 v 0,98170249 9,08E-06

13 septembre 2012

AQUAREF- Journée technique

59




Calibration SCCP

Rapport qualifiant:
m/z 327 et m/z 409

Détermination bl et b2

Critere d’acceptation:

Pas plus de 50% de
différence avec le

résultat trouvé avec
m/z 327 et m/z 423

13 septembre 2012
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Calibration SCCP

Rapport qualifiant:
m/z 375 et m/z 423

Détermination bl et b2

Critere d’acceptation:

Pas plus de 60% de
différence avec le
résultat trouvé avec
m/z 327 et m/z 423

13 septembre 2012

(lw/br) 4DDS sep swwos
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Norme ISO 12010

Préparation des
solutions d’assurance
gualité

Utiliser au moins 2 des
ces solutions pour
verifier I'étalonnage

(d'autres solutions peuvent
également étre utilisées)

13 septembre 2012

SCCP

SCCP

SCCP

Hordalub

Hordalub

Hordalub

Cereclor

515%-s2 | 565%-s2 | 63%-s2 | 17-s2 | 80-s2 | 500-52 | 60 -s2
Calculated mean 51,45 85717 6322 49,07 55,91 6187 59,07
chlorine content in
%
n-alkane | Chlorine content %
chain of the individual
length | C-number mixtures Composition (ng/ml)
according to the
manufacturer
Cio 44,82 50
Cyg 50,18 50 50
Cyg 55 50 100 100
Cio 60,09 50 a0 150
Cyg 65,02 50 20
Ciy 455 200 200 100
Cyy 50,21 280 50
Cyy 55,2 150 250 200
Cyy 60,53 150 200 140 350 120
Cyy 65,25 300 200
Cqy 45,32 150 100 100
Cyo 50,18 150 50 50 240 50
(o 55 250 100 200
Cya 65,08 100 200 100 20 170 150
Cya 69,98 50
Cia 449 50
Cya 50,23 100 50 180
Cya 55,03 100 100
Cya 59,98 50 100 40 70 170
Cyq 65,18 100
Sum of SCCPs (ng/ml) 1000 1000 | 1000 1000 1000 1000 550
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Solutions d’étalonnage et
solutions d’assurance qualité

Cereclor 70 -s2, 1 pg/ml
Cereclor 70 -s1, 1 pg/ml
Sediment -s2, 1 pg/mi
Cereclor 60 -s2, 1 pg/ml
Hordalub 80 -s2, 1 pg/ml
Hordalub 500 -s1, 1 pg/ml
Zebra mussels —s2, 1 pg/ml
Perch -s2, 1 pg/ml
Hordalub 17 —s2, 1 pg/ml
Hordalub 500 —s1, 0,6 pg/ml
Cereclor 70 —s1, 0,6 pg/mil
peak area m/z 327

- 2

= x

peak area m/z 423
Z  sum of SCCP in pg/mi

13 septembre 2012
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Quantification SCCP

Analyse d’échantillon

. 4 4 Y
FSCCPsum = L‘Zﬁ ' T bE ] " FIs sample / F'1s.calibration solution
Aps Ays )

b,, b,: coefficient de réegression (ug/mL)

A,, A,: Aire des analytes selon les ions considéeres (ex: m/z 327, m/z 423)
As : surface du pic de I'étalon interne (ex: m/z 486)

Concentration de I'étalon interne dans I’échantillon

pIS, sample : _ ) _
: Concentration de I'étalon interne dans les solutions de

pIS,_ calibrz_:ltion solution
calibration

64

13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique




||\I"'T'N"t;:ﬁl"gll‘lII\IIII‘HII]IIII‘III\IIII‘|||\||||||||\||II‘|III\|III‘IIII\III‘IIII\IHI‘IIII\IIII‘

Norme ISO 12010

Feuille de calcul de la norme ISO 12010

http://www.naw.din.de/cmd?level=tpl-
artikel&menuid=47225&cmsareaid=47225&cmsrubid=96894

&menurubricid=96894&cmstextid=96896&3&languageid=de

http://standards.iso.org/iso/12010/

Renseigner le fichier

 Points d’etalonnage
e Solutions de vérification
 Echantillons

13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique
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Norme ISO 12010

2} IS0 Standards Maintenance Portal - Mozilla Firefox
Fichier  Edition  Affichage  Histotique  Marque-pages  Outils 2
| ;: 150 Standards Maintenance Portal | '\I; |

€

standards.iso.orgfisof 12010/

L EX

Eﬁﬂ Les plus visités IMERIS i Citrizx : ‘webmail E Inkranet INERIS :1 Cypres ':.,' Google E ‘Web of Knowledoe O 1 Chrom. & ¢ Anal.Chemn. @ Erwiron, Sci Tech, £ AGLUIAREF

hf-.’—icfé"'marrer ercen

Q Nowel GrouphWise Ca,

& finale Microsoft PowerPoirit } 150 Standards Maint, .,

13 septembre 2012

AQUAREF- Journée technique

e |48~ socce £l
[} Sagaweh JCI ChemSpider [} WebINERTS
ISO Standards Maintenance Portal
Jisor12010
Type Name
@'5 150 12010 Datasheet mulliple linear regressionxls

Size
3814 kh
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Norme ISO 12010

) NA 119 Normenausschuss Wasserwesen, (NAW): Calibration ISO 12010 - Mozilla Firefox
Fichier  Edition  Affichage  Historique  Marque-pages  Outils 2

| mNA 119 Mormenausschuss Wasserwesen (... | + |

(' v, naw dindefomd?level=tpl-artikelfmenuid=472258cmsaread =47 2258cmsrubid="65248menurubricid=26 894 cmstex id=96 89238 languageid=de .J e | i"." S

—

E.E,-j Les plus visités INERIS :: InFoview :: ‘webmail E Intranet de [INERIS :: Cypres -.' Google :: ‘Wweb of Knowledge @ 1 Chrom, & 6 Anal.Chem. % Erwiron. Sci.Tech, £ agual

English d t Warenkorb Livelink
1w B AR T T
o

NA 119 Normenausschuss Wasserwesen fNﬂﬂE I o

=

Mormen erarbeiten Normen kaufen MNormen anwenden

Startseite = Calibration ISO 12010

Aktuelles

Arbeitskreise

Ringversuche Calibration ISO 12010

NA 119-01-03 AA

& Druckansicht

Exarmple spread sheet for the calibration according to IS0/CD 12010 Suche im N& 119

Fublikationen
Downloads | |

Meldungen | | — v|
+ Calibration IS0 12010 {88.1 KB) Alle Bereiche

Mormen des MNA&

Spezifikationen des Ma

Frojekte des Na Livelink NA 119
Mationale Gremien
. . A hpart
Eurapaische Gremien nsprechpartner
Dipl.-Ing.

Internationale Gremien
Petra Scharf

wir Gber uns Machricht senden

Publikationen

Jahresbericht 2011
NAW Imagebroschiire
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Norme ISO 12010

O.,_gﬂq . - kalisoisallgemeinfarinternet2Isschutziso20062010 [Mode de compatibilité] - Microsof

| Accusil | Insertion Mise en page Farmuigs Données Révision Affichage

=||#®~| | Sirenvoyeraia ligne automatiquement || Standard - ﬁ]

Coller G I 8§~ || o Fusionner et cenirer | _i_i_ﬁ <2 28 B L
- y || SRR e _| —a |||§_ i canditionnelie =
P Alignement | e '
G35
4l A | | | | | F | G | H fio | | J | K

7]

|
Rt et N e e bt

Explanation for using excel calculation of results

Data input

Please do only use the sheet "Data” for data input

All other sheets are read only sheets

In row 1 of the "Data” sheet you find the explanation what input is needed

Row 3 to 15 are examples for data input, you can delete it when using it for your own data.

Start the data input with calibration data otherwise it will not work

Do not move any cells in the data sheet. if you want to move it, you should work with "copy and paste”

Results

Results are given in data sheet "calc hexaun”

standard deviation of the calibration with the different mass combinations is given in e1:g1

standard deviation of the quality assurance mixtures with the different mass combinations is given in e2:92
Results in column E are the quantification results

Results in columns F and G are qualification results

Protection
Data sheets are protected with the password "iso”

4 4

» M| Kali327_409_hexaun - Kali327_423 hexaun  Calc hexaun | Explanation

relativ hexacundecan gl

13 septembre 2012plet
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Norme ISO 12010

1o W90 )= kalitsosallgemeinfirinternet2ISschutziso30062010 [Mode de compatibilité] - Microsoft Excel
= | Accueil l Insertion Mise en page Formules Données  Révision Affichage ]
E l;; .EAJi.a! | | A g‘ﬁﬂwmr&hﬁgﬂe automatiquement ::Standard b % M @ | ESnTERnT é i %?
2P B | pr—— uf b T —e— = I Supprimer = v
‘Coller 2 3 =1 i - - By =0 .00 Mise en forme: Mettre sous forme Styles de || . Trier-et
- = : §E| HEA RSO e [M @| conditionnelle = de tableau ™ c:}!'lutes ™ Format - 2~ fiitrer -
Presse-.. fx Alignement T Nambre E_| Style Cellutes Edi
G12 > fe | 97478
= A | B c D E[E] =T H i T S | N T _—
1 Data sheet for input Peak areas of the internal standard Peak areas ofthe m/zvalues
1.1131011-
Hexachlorun
decane miz
2 Chromatogram Sample name 364 327 375 409 423
~ 3 |06100902.D SCCP015_0_0_01_01_001 67457 53164 24985 11912 14453
_ 4 |06100903.D SCCP0_015_0_01_01_001 67429 68377 42534 28204 18072
5 06100804D SCCPO0_0_015_01_01_001 53334 41182 26976 85692 49209
_ B 06100805.D SCCPO05_0_0_01_01_001 58512 128664 92210 36954 34775
_ 7 |06100806.D SCCP 0_05_0_01_01_001 71831 200170 143515 102193 43041
~ & |06100907.D SCCP0_0_05_01_01_001 57188 92248 288480 306458 154026
9 |06100908.D SCCP1_0_0_01_01_001 61967 214821 164336 68379 51894
10 06100909.D SCCPO0_1_0_01_07_001 80651 381683 287273 193706 87263
~11 06100810.D SCCPO_0_1_01_01_001 55727 167660 185117 623410 312818
12 061808020 SCCP K3 HordalCere 1pgiml I 97478! 271485 252992 430540 262687
13 |06230954.D SCCP Z-2009-8324+15 01_01_001 203395 69486 TOTT3 TEa02 179563
14 |06230956.D SCCP Z-2009-9727+15 01_01_001 746155 229359 451216 434211 1116599
15 062309580 SCCP Z-2009-9862+15 01_01_001 155813 T7629 285879 303071 719361
16
7]
18
19
20
21
22
FZ]
24
25
26
i
28
M W[ Kali327_409_hexaun < Kali327_423_hexaun Calc hexaun afion |_Data &STH§SRIECTE IR &) m I
|
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Norme ISO 12010

Points d’étalonnage

_B L B IR R kalitsosallgemeinfirinternet2ISschutziso30062010 [Mode de compatibilité] - Microsoft Excel
| Accueil l Insertion Mise en page Farmules Données Révision Affichage
‘ i |A‘ .f |I = ‘l A 5 Renvoyer & la ligne automatiquement. Standard @ @ T ?
SR :1-"' Supprimer =

Cunez i= Fusionner =t cemtrar - ~ B 00| %9 400 Mise enforme  Mettre sous forme Styles de f _Trieret

&= = |@ |&| | conditionnelle~  detableau~  cellules~ || @ Format - | Q fittrer -
I Presse-. |T-. Alignement {F] Nombre Style | | Cellutes Edi

Gi2 b fx | 97478
A | B E|F e H il |

1 Data sheet for input

Chromatogram. . Sample name

Peak areas ofthe internal standard Peak areas of the m/izvalues
1,1,1,3,10,11-

Hexachlorun

decane miz
364

3 051008020 SCCPO15 0.0 01 01 004 G 150 ¢
. SCCP0O 05 0 01 01 001 B6E3TT 42534 28204
5 061008040 SCCRO 0 015 01 04 001 41182 26976 §5602
6 061009050 SCCP O 0 0 01 01 001 128684 g92210 26054
7 061008060 SCCPO 05 001 01 001 200170 1435158 102143
a8 08100807 D SCCPO0 1. 01 001 42248 58480 306458
9 0g1o0008D SCCP1.0.0.01 01 001 214821 164336 68379
10 De100809D SCCRO 1.0 .01 01 001 381683 287273 193708
11 061009100 SCCPO 0 101 01 00 £23410
12 061808020 SCCP K3 HordalCere 1pgiml 430540 262687
13 |06230954.D SCCP Z-2009-8324+15 01_01_001 TEa02 179563
14 (062309560 SCCP Z-2009-9727+15 01_01_001 746155 451216 434211 1116599
062309580 SCCP Z-2009-9862+15 01_01_001 155813 285879 303071 719361
1o
20 : : di ' b
2 Ajouter concentrations Indiquer les aires obtenues
= utilisées pour la calibra correspondantes
26 |
a7 |
2
W4 WL KalB27_409_hexaun - Kai327 423 hexaun _Col hexaun . Explanation | Data aeEFTAISEE T ] m I
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Norme ISO 12010

Solution(s) de verification

_B L B IR R kalitsosallgemeinfirinternet2ISschutziso30062010 [Mode de compatibilité] - Microsoft Excel

| Accueil l Insertion Mise en page Farmules Données Révision Affichage

‘ I:Niﬂ’ rilo - |ﬁ| == ’E‘l@ S Renvoyer 4 la ligne automatiguement || Standard @ @ EID RS ?
: =3 :r" CTTmer
‘Coller & -~ == F teemtrer - - B 000(| %0 298| Mise enforme Mettre sous forme Styles de 1 3 Trigret
# || '& || | EELT, l B FUsiOnes Excentier |@ | e | conditionnelle~  de tableau~  cellules ~ || | Farmat - ” T fittrer ~
IP'[esse-... [ [ Alignement {F] Nombre | Style || Cellutes Edi
G12 3 fe | 97478
A ] B C [ D Elfflea] v [ . [ a4 [ Kk ] L ]

1 Data sheet for input Peak areas of the internal standard Peak areas ofthe m/zvalues

11,1,3,1011-

Hexachlorun

decane miz
2 Chromatogram Sample name 364 327 375 409 423
3 061009020 SCCP 015_0_0_01_01_001 67457 53164 24995 11912 14453
4 061009030 SCCP 0_015_0_01_01_001 67429 68377 42534 28204 18072
5 061009040 SCCP 0_0_015_01_01_001 53334 41182 26976 85692 49209
6 |06100905D SCCP05_0_0_01_01_001 62512 128664 92210 36954 34775
7 06100906D SCCP 0_05_0_01_01_001 71831 200170 143515 102193 43041
& |06100907.D SCCP 0_0_05_01_01_001 57188 92248 8a4a0 306458 154026
9 061009080 SCCP1_0_0_01_01_001 61967 214821 164336 68379 51894
10 06100909.D SCCP 0_1_0_01_01_001 20651 381683 287273 193706 87263
11 [06100910.D SCCP0_0_1_01_01_001 B5727 167660 185117 623410 312818
12 | uEsnena D SUCH K Horda/Cere Thgiml L g4 8000020 0wt TPJuny RNy TR |
13 06230954.D SCCP Z-2009-9324+5 01_01_001 203393 486 70773 T6B02 179563
14 06230956.0 SCCP Z-2009-9727+5 01_01_001 746155 59 451216 434211 1116599
15 062309580 SCCP Z-2009-9862+5 01_01_001 155813 TTERg 285879 303071 719361
16
AT |
1a
19
20 H H
A : Indiquer les aires obtenues
2 Ajouter concentration(s
z e correspondantes
= utilisée(s)
26
27
28
44 W[ Kali327_409_hexaun— ~ Kai327_423 hexaun . Calc hexaun - Expianation | Data amerisireiaiiieme <] m I
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Norme ISO 12010

Echantillons

1) =)= kalisoisallgemeinfirinternet2ISschutziso30062010 [Mode de compatibilité] - Microsoft Excel

1 | Accueil l Insertion Mise en page Formules Données Révision Affichage |

el _——— _— = - 111 ] Jeg = Al
i:‘: Arial b LI | K ar|== ég_il A S Renvoyer a la ligne automatiquement. Standard b | ;ﬁ @ | :Jl Inshres é ' ??
ER £ Tl ; I Supprimer = b
‘Coller 3 y - === : =1 = - - B =0 00| Mise enforme Mettre sous forme Styles de || . Trieret
- ||ul |_7 | | H e Rt [M @| | conditionnelle~  de tableau ~ c:}:lul.es = {Sj Format - ‘ ™ filtrer =
Presse-.. [ Alignement {F] Nombre L] || Style | Cellutes Edi
G12 - fe | 97478
=2 A | B E|F e H il |
1 Data sheet for input Peak areas of the internal standard Peak areas ofthe m/zvalues
1.1,1,3,10,11-
Hexachiorun
decane miz
2 Chromatogram Sample name 364 327 375 409 423
~ 3 |06100902.D SCCP 015_0_0_01_01_001 67457 53164 24995 11912 14453
_ 4 |06100903.D SCCP 0_015_0_01_01_001 67429 68377 42534 28204 18072
5 06100804D SCCPO0_0_015_01_01_001 5334 41182 26976 85692 49209
_ B 06100805.D SCCPO05_0_0_01_01_001 58512 128664 92210 36954 34775
_ 7 |06100806.D SCCP 0_05_0_01_01_001 71831 200170 143515 102193 43041
~ & |06100907.D SCCP 0_0_05_01_01_001 57188 92248 88480 306458 154025
9 |06100908.D SCCP1_0_0_01_01_001 61967 214821 164336 68379 51894
10 06100909.D SCCPO0_1_0_01_01_001 20651 381683 287273 193706 87262
~11 06100810.D SCCPO_0_1_01_01_001 55727 167660 185117 623410 312818
12 061808020 SCCP K3 HordalCere 1pgiml I 97478! 271485 252992 430540 262687
13 06230954 D SCCP 7-2009-9324+8 01_01_001 203388 69486 70773 76802 179563
1406230956 D SCCP 2-2009-9727+5 01_01_001 746155 229359 451218 434211 1116599
15 062209580 SCLFE Z-2008-9862+8 01 _01_001 156813 1529 285879 303071 719361
16
7]
18
19
20 H H
2 Indiquer les aires obtenues
22
23
24 correspondantes
25
26
Fu
28
44> W[ KalB27 409 hexaun - Kaid27 423 hexaun . Calc hexaun . Explanation | Data amiirisai el m I
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Norme ISO 12010

H Do)~ kaliisosallgemeinfirinternet2sschutziso30062010 [Mode de compatibilité] - Microsoft Excel
| Accueil | Insetion  Miseenpage  Formules Données  Révision  Affichage
= = " . . wa s o
| B * I i -E—=| A Ql{emwer_ﬁ la ligne automatiquement  Mombre - ﬁ ﬁ @
L Er S
| Coller l |i= 5= = e e
== | Fad Fusiannerat centrer - = Mise en forme Mettre sous forme Styles de
I y| |5=EE) |§ i um”’“ s |mmfrhunnetie' detableau~  cellules -
| Presse-., T& Alignement Mombre | | Style

Quantification
with 1,1,1,3,10,11-
Hexachlorundeca
1 ne m/z 364 | sy Calibr. 0.125 0.099
2 | 5 Assurance 0,209 0.148
Mass combination Mass combination
3| for qualification  for qualification
4 409 423
Assuran
ce calibration
concent concentrati
5 Chromatogram Sample name ration on 327 375
6 |06100902.D SCCP 015_0_0_01_01_001 0,150 0,173 0,117
7 |06100903.D SCCP 0_015_0_01_01_001 0,150 0,230 0,196
8 |06100904.D SCCP0_0_015_01_01_001 0,150 0,229 0177
9 |06100905.D SCCP 05 0 001 []1_[][]1 0,500 0417 0,417
10 /06100906.D SCCP0_05 0 01_01_001 0,500 0,645 0,617
11 /06100907.D SCCP 0_0_05 01_01_001 0,500 0,563 0,538
12 |06100908.D0 SCCP 1_0_0_01_01_001 1,000 0,774 0,817
13 |06100909.D0 SCCP 0_1_0_01_01_001 1,000 1,094 1,097
14 |06100910.D SCCPO0_0_1.01_01_001 1,000 0,932 0,975
15 /06180902.D SCCP KS Horda/Cere 1ug/ml 1,000 0,791 0,852
16 /06230954.D SCCP Z-2009-9324+1S 01_01_001 0,088 0,129
17 |06230956.D SCCP Z-2009-9727+1S 01_01_001 0,089 0,222
18 |06230958.D SCCP £-2009-9862+S 01_01_001 0,186 0,677
18| 0,000 0,000 0,000 0,000
20| 0,000 0,000 0,000 0,000
21 0,000 0.000 0,000 0.000
22 0.000 0.000 0.000 0.000
H 4 b M| Kali327 409 hexaun - Kali327 423 hexaun || Calc hexaun . |Explnation -+ Datz ] m ||

ﬁ
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Norme ISO 12010

Points d’étalonnage

A | B | ¢ | D

Quantification
with 1,1,1,3,10,11-
Hexachlorundeca

1 |ne miz 364 sy Calibr b12h 058
2 | 5 Assurance 0.209 0,148
Mass combination Mass combination
3| for qualification  for qualification
4 409 473

Assuran
ce calibration
concent concentrati
ration on

Chromatogram Sample name
us100902 0 SCCE D18 0
06100903 0 SheE g 010
06100904 D SCCP U_U 0
9 0G100905D shecEOs O
10 061009060 BECED D
11 06100907 0 RECED D -
12 06100908 0 SEBE 01 001
13 06100908 0 BECE O 01 001
14 061009100 BCCED O 1 0 01 001

1_01_001
1_01_001
1_01_001
01001
01 001
01_001

0.0
0.0
150
0 0 01
5 0 01
| 05 01
001
o0

15 106180902.D SCCP KS Horda/Cere 1pg/ml

16 06230954.D SCCP Z-2009-9324+15 01_01_001 0,088 0,129
17 06230956.D SCCP Z-2009-9727+15 01_01_001 0.089 0222
18 |06230958.D SCCP Z-2009-9862+1S 01_01_001 0.186 0.677
193 0,000 0,000 0,000 0,000
20| 0,000 0,000 0,000 0,000
21 0,000 0,000 0,000 0,000
22 0.000 0.000 0.000 0.000
M4 v » | Kal327 400 hexaun - Kal327 423 hexaun | Calc hexaun ~ Explnation < Data dmiiRiese il e & m
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Exercice formation SCCP

kalisoiSallgemeinfinnternet2iSschutziso30(

A"I AE rmules Données Affichage
FEGCF'sun'I:bFA +bE'A == | T e
Ay Ay ==l ,.-'| = Renvoyer a |a ligne automatiguement | Standar
= §||§§£§| -2 Fusionner et centrey |E_§' %
- f —_— -- 5 1 1
|| Presse-.. [« Police F] Alignement ] Mo
Hlo b ':M" I
A B ' L D F &5 |_
1
¢ o Coefficient de régression bl et b2
4 06101 2 ~F T0,12773832
5 |0610( Ecart typ? _de§ (EO?fflClentS i 0,3173368 rilsy 0.96373973  0,14657483
6 061009050 SCCP 05 0 0 01 01 001 085979448 023678418 93.02450956 [
7 06100906.0 SCCP O 05 0 01_01 001 122122554 037233127 3.997110735 0,150389265
8 06100907 D SCCP 0 0 05 01 01 001 053004765 1,21358345
5 06100908.0 SCCP1_0_0_01_01_001 1.2950224 041255891
10 061009090 SCCP 0O 1.0 01 01 001 202153217 0,63524998
11 061009100 SCCP 0.0 10101001 084155368 2 00869804 Test
12 06180902.0 SCCP KS Horda/Cere 1pc 2,78508997 269493629 0127738316
13 06230954 D SCCP Z-2009-9324+15 01 2 65092366 4 01841431 0.317336797
14 06230956.0 SCCP Z-2009-9727+15 01 3,6235745 57866329 0.2367384173
15 |06230958 0 SCCP Z-2009-9862+1S 01 049521902 4 61682273 0,372331273
1E| 0 0 0 0 1.213583449 E
18 0 Kali327 423 hexaglﬁ,{ 0




Exercice formation SCCP

kalisoiSallgemeinfinnternet2iSschutziso30(

A"I AE rmules Données Affichage
FEGCF'sun'I:bFA +bE'A == | T e
I'S- I'S- Egl __.r'" I-E_Ji EMVOYEr a ia ligne automatiquemen atanaar
= EHEE §§| -2 Fusionner et centrey |E_§' %
- .J —_— - - & . 1
|| Presse-.. [« Police F] Alignement ] Mo
H16 -~ (3 £
A B [ C D F c_ L
1
¢ o Coefficient de régression bl et b2
4 0610( = © 012773832
: oeqo ECArt type des coefficients |~ Yo L 0.96373978 014657453
6 061009050 SCCP 0500 0101 001 085979448 023678 93 02450956 7
7 061009060 SCCP 0 050 01 01 001 122122554 037233 I 3.997110° , i ,
3 06100907 D SCCP 0_0 05 01 01 001 059004765 121358344 F Degré de liberté
9 061009080 SCCP 1.0 0 01 01 001 12950224 041255991
10 061009090 SCCP 0 1.0 01 01 001 202153217 063824998
1106100910 D SCCP 0 0_1 01 01 001 084155368 2 00869804 Test
12 061809020 SCCP KS Horda/Cere 1p¢ 278508997 2 69493629 0.127733316
13 06230954 D SCCP Z-2009-9324+S 01 265092366 401841431 0.317336797
14 062309560 SCCP Z-2009-9727+IS 01 3,6235745 5 7886329 0.236784178
15 06230958 D SCCP 7-2009-9862+IS 01 049821902 4 61682273 0.372331273
16| 0 0 0 0 1.213683449 [
18 0 Kali327 ?13 he:mglg,{ 0




Norme ISO 12010

Solutions de veérification

A | B | ¢ | D F G |
Quantification
with 1,1,1,3,10,11-
Hexachlorundeca
1 ne miz 364 sy Calibr. 0,125 0,099
2 | 5 Assurance 0209 0148
Mass combination Mass combination
3| for qualification for qualification
4 409 423
Assuran
ce calibration
concent concentrati
5 Chromatogram Sample name ration on 327 375
& |06100902.D SCCP 015_0_0_01_01_001 0,150 0173 0,117
7 |06100903.D SCCP 0_015 0 01_01_001 0.150 0.230 0,196
G |06100904.D SCCP 0.0 015 01_01_001 0,150 0.229 0177
9 |06100905.D SCCP 05 0 0 0101 001 0,500 0417 0,417
10 |06100906.D SCCP O 05 001 01 001 0,500 0.645 0,617
11 |06100907.D SCCP 0_0_05_01_01_001 0,500 0.563 0,538
12 |06100908.D SCCP1_0.0 01_01_001 1.000 0.774 0,817
13 |06100908.D SCCP0_1.0 0101 001 1,000 1.094 1,087
14 |06100810.D SCCPO 010101 001 1,000 0.932 0,975
EUE“IE[]SUE_D SLCF K5 Horda/Cere 1pgiml 1000 0791 0852
16 |06230954.D SCCP Z-2009-9324+15 01_01_001 0.088 0,129
17 |06230956.0 SCCP Z-2009-9727+15 01_01_001 0.089 0,222
18 |06230958.D SCCP Z-2009-9862+15 01_01_001 0.186 0,677
(19 0.000 0,000 0.000 0,000
20 0.000 0,000 0.000 0,000
21 0.000 0,000 0.000 0,000
22 0.000 0.000 0.000 0.000
4 4 M [ KalB27 409 hexaun - Kali327 423 hexaun | Calc hexaun . Explanation < Data émricimim il ime m
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Norme ISO 12010

Echantillons

A | B | ¢ | D E F G |
Quantification
with 1,1,1,3,10,11-
Hexachlorundeca
1 ne miz 364 sy Calibr. 0,125 0,099
2 | 5 Assurance 0.209 0,148
Mass combination Mass combination
3| for qualification for qualification
4 409 423
Assuran
ce calibration
concent concentrati
5 Chromatogram Sample name ration on 327 375
& |06100902.D SCCP 015_0_0_01_01_001 0,150 0173 0,117
7 |06100903.D SCCP 0_015 0 01_01_001 0.150 0.230 0,196
G |06100904.D SCCP 0.0 015 01_01_001 0,150 0.229 0177
9 |06100905.D SCCP 05 0 0 0101 001 0,500 0417 0,417
10 |06100906.D SCCP O 05 001 01 001 0,500 0.645 0,617
11 |06100907.D SCCP 0_0_05_01_01_001 0,500 0.563 0,538
12 |06100908.D SCCP1_0.0 01_01_001 1.000 0.774 0,817
13 |06100908.D SCCP0_1.0 0101 001 1,000 1.094 1,087
14 |06100910.D SCCP 0010101 001 1,000 0.932 0,975
15 |06180802.D SCCP KS Horda/Cere 1pg/ml 1,000 0.7:1 0,852
16 06230954 D SCCR Z-2009-9324415 01 01 001 0.088 0.129
17 06230956 D SCCR Z-2009-9727+15 01 01 001 0.089 0222
18 (06230958 D SCCP Z-2009-9662+15 01 01 001 0186 0677
0.000 0,000 0.000 0,000
0.000 0,000 0.000 0,000
0.000 0,000 0.000 0,000
0.000 0.000 0.000 0.000
4 4 M [ KalB27 409 hexaun - Kali327 423 hexaun | Calc hexaun . Explanation < Data émricimim il ime m
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Analyse des SCCP

Basé sur des données obtenues a I'INERIS lors du test de la norme

13 septembre 2012

Exercice formation

SCCP

AQUAREF- Journée technique
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Etalonnage :

Exercice formation SCCP

'étalonnage a été établi sur 3 niveaux : 0.15, 0.6 et 1 ug/mL avec des solutions
contenant chacune 49, 56 et 67% de Chlore.
Le 1,1,1,3,10,11-hexachloroundecane a été utilisé comme étalon interne (0.1 pg/mL).

Les aires suivantes ont été obtenues :

13 septembre 2012

AQUAREF- Journée technique

C(ug/ml) | Cei(ug/mi) C/Cei m/z 327 m/z 375 m/z 409 m/z423 | El (364)
49% 0,15 0,1 1,5 30916 11688 8271 5553 80156
49% 0,6 0,1 6 77728 52418 27306 21406 90403
49% 1 0,1 10 99437 73664 39101 31678 76784
56% 0,15 0,1 1,5 46469 24379 22692 10700 83765
56% 0,6 0,1 6 76649 61164 54267 23369 62764
56% 1 0,1 10 167959 148354 128717 53029 83085
67% 0,15 0,1 1,5 28018 10302 36393 26629 83914
67% 0,6 0,1 6 48912 32047 139361 100600 82895
67% 1 0,1 10 67533 51530 222489 161194 80248
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Exercice formation SCCP

Aires obtenues pour 2 échantillons

m/z 327 m/z 375 m/z 409 m/z423 | E| (364)
Echantillon 1 35990 10691 18338 54556 67882
Echantillon 2 31393 8203 15091 50150 43318
13 septembre 2012 AQUAREF- Journée technique
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Exercice formation SCCP

™ L B R kalitsoiSallgemeinfiirinternet2ISschutziso 30062010 _ex2 - Microsoft Excel
| Accueil | Insertion Mise enpage  Formules Donngées Revision Affichage
e T == = i e I | || Zralnsérer - b it
S T T — [ T N
ol EEE -'_& _____ ﬁ o i - Mt Sk 3 Supprimer = m«- =
oller A = = =P == = = 2 = s ise en forme: re sous forme 3 ; rierg
- F |G i | || A | |E = E”g | X Fusionner et centrer |§ &E | conditionnzlle~  detableau~  cellules~ || Ej]FU"“ﬁt" &2 ittrer
Presse-a || = Alignement Nombie = Style || Cellutes Ee
M28 |
e A | B & 8] ELF] & | H I | J L K L
Data sheet for input Peak areas of the internal standard Peak areas of the miz values
1 1 1 31011—
Hexachlorun
decane m/z
2 Chromatogram  Sample name 364 327 375 409 423
3 |08100802.D Solution 49%_015 80156 30916 11688 8271 5553
4 |0B100903.D Solution 56%_015 83765 46469 24379 22692 10700
5 |0B100904.D Solution 67%_015 83814 28018 10302 36393 26629
6 06100905.D Solution 49%_06 90402 T7728 52418 27306 21406
7 06100906.D Solution 56%_06 62764 76649 61164 54267 23369
8 06100907.D Solution 67%_06 82895 43912 32047 139361 100600
~ 9 06100908.D Solution 49%_1 TE784 99437 73664 39101 31678
10 |08100909.D Solution 56%_1 83085 167959 143354 128717 53029
11 |06100910.D Solution 67%_1 80248 B7533 51530 222489 161194
12
E 06230954.D echantillon 1 G7882 35990 10691 18338 54556
14 06230956.D echantillon 2 43318 31393 8202 15091 50150
15
16
A7
18
19
20
21
22
23
24|
25
26
27
28] I
M 4 v v | Kal375_423 hexaun - Kal327_409_hexaun - Kal327_423 hexaun —~ Calc hexaun -~ Explanation | Data mion[4[ M ]
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Exercice formation SCCP

ey _B =0~ kalisoisallgemeinfurinternet2isschutziso30062010_ex2 - Microsoft Excel
= | Accueil I Insertion Formules Données Révision Affichage
B 5
‘Coller 4 |u:1 I 8 - | Mise en forme  Mettre sous forme 3
T — | conditionnelle  detableaur ¢
Iers;e-... [ Palice ";J Alignement i} Mambre “ Style
K21 2 £
A | B L& 0] E | F | G |
Quantification
with 1,1,1,3,10,11-
Hexachlorundeca
1 ne miz 364 sy Calibr. 0.178 0,169
2| s Assurance #DIV/0! #DIV/0!
Mass combination Mass combination
3| for qualification  for qualification
4 | 409 423
Assuran
ce calibration
concent concentrati
5 |Chromatogram Sample name ration on 327 375
6 |06100302.D Solution 49%_015 0,150 0,190 0,104
7 |06100903.D Solution 56%_015 0,150 0,297 0,203
8 06100904.D Solution 67%_015 0,150 0,232 0,17
9 |06100305.D Solution 49%_06 0,600 0,437 0,399
10 |06100906.D Solution 56%_06 0,600 0,707 0,662
11 /06100307 D Solution 67%_06 0,600 0,590 0,608
12 06100908.D Solution 49%_1 1,000 0,670 0,667
13 |06100909.D Solution 56%_1 1,000 1,193 1,199
14 /061009310.D Solution 67%_1 1,000 0,915 1,007
15 0,000 0,000 0,000 0,000
16 06230954 D echantillon 1 0,286 0,348
17 06230956.D echantillon 2 0,387 0,480
18 | 0,000 0,000 0,000 0,000
19 0,000 0,000 0,000 0,000
20 | 0,000 0,000 0,000 0,000
2| 0,000 0,000 0,000 0,000
22 0.000 0.000 0.000 0.000
M4 v M Kali327 409 hexaun - Kal327 423 hexaun | Calc hexaun - Explanation < Data relativ hexadundecan gl m

ique
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Exercice formation SCCP

Valeur théorique/ valeur calculée pour les points d’étalonnage

1,400
Concentration calculée (ug/L)

1,200

1,000

mHe o

0,800

¢ 423/327
W 409/327

[ D |
e

0,600

A 423/375

rle

0,400

0,200

Ry 2 |

0,000 T T T T T 1
0,000 0,200 0,400 0,600 0,800 1,000 1,200

, ~ Concentration théorique (ug/L)
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Solution 49% 015
Solution 56%_015
Solution 67%_015
Solution 49%_06
Solution 56% 06
Solution 67%_06
Solution 49% 1
Solution 56% _1
Solution 67% 1

echantillon 1
echantillon 2

13 septembre 2012

Exercice formation SCCP

0,000

En pg/L 423/327 409/327 423/375
0150 0.190 0104
0,150 0.297 0,203
0,150 0,232 0171
0,600 0.437 0,399
0,600 0.707 0662
0.600 0.6490 0.608
1,000 0.670 0,667
1,000 1,193 1,199
1.000 0.915 1.007
0,000 0.000
60% 0,286 729, 0,348
57% 0,387 71% 0,480

Criteres de qualification valides
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Exercice formation SCCP

Bilan résultats calculs concentration SCCP

Ech.1 Ech, 2

49% 0,29 0,47

Etgl(),npage = 56% 0,16 0,27
linéaire

« monochlore » | 67% 0,49 0,81

Multivarié 0,48 0,67

Valeurs en pg/L
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