Méthode d’analyse des acides alkylbenzene sulfoniques, des 1- et
2-laureth sulfate, du lauryl sulfate et de I’éthylhexyl sulfate
utilisée dans le cadre de la campagne EMNAT en 2018
Méthode d’analyse dans I'eau — Phase dissoute

Nom des substances Nom SANDRE | Abréviation

individuelles et Code SANDRE Acide benzéne décyl sulfonique 8316 |LAS C10
Acide benzéne undécyl sulfonique 8317 |LAS C11
Acide benzeéne dodécyl sulfonique 8318 |LAS C12
Acide benzéne tridécyl sulfonigue 8319 |LAS C13
Acide benzéene tétradécyl sulfonigue 8320 |LASC14
1-laureth sulfate 8323 |CI12EO01S
2-laureth sulfate 8324 |C12E02S
Lauryl sulfate 5282 |SDS
Ethylhexyl sulfate 8327 |EHS

Principe de la méthode Extraction sur phase solide (SPE) et analyse par chromatographie
liquide couplée a un spectrometre de masse triple quadripdle avec une
ionisation en électrospray (ESI) négative (UPLC-MS/MS).

Domaine d’application Limite inférieure : LQ
Limite supérieure : 50 pg/L



Précautions particulieres a Le méthanol, I'acétonitrile et 'eau sont de qualité LC-MS.
respecter lors de la mise en
ceuvre de la méthode La verrerie doit étre d’abord nettoyée a I'eau, a 'acétone et a I'éthanol.

La verrerie, y compris les tubes de récupération des extraits SPE, est
ensuite calcinée a 450 °C pendant 15 heures, avant toute utilisation.
Les contaminations en tensioactifs liées au matériel de laboratoire, aux
instruments d’analyse et aux opérateurs sont tres fréquentes. Il faut
vérifier régulierement les blancs et établir un protocole de contrdle de
contamination adapté (blanc méthode et blanc solvant, réalisés avec
de I'eau Evian®, par série). Les substances les plus problématiques
sont les LAS C10 a C13 et les laureth sulfates.

Prétraitement

Conditionnement et

conservation des échantillons

- Protocole : Les échantillons sont conservés a l'obscurité a 4 °C et sont filtrés et
extraits des réception

- Nature du contenant Verre ambré
de stockage :

- Lavage du contenant : Contenant neuf, calciné a 450 °C pendant 15 heures

- Résultats de I'étude de La stabilité des composés a été vérifiee dans une eau de source
stabilité (durée de stabilité, (Evian®) dopée a 10*LQ conservée a 4 °C et a I'abri de la lumiere pour
température...) : des durées de 24 h, 48 h, 72 h et 7 jours.

Pré-traitement des échantillons Aucun
liguide ou solide

Analyse



Extraction

- SPE (préciser le type de
cartouche, la nature et les volumes
des solvants de lavage et d'élution)

Conservation de I’extrait

Volume ou masse finale avant
analyse :

Apres filtration, prélever 450 mL d’échantillon dans un flacon en verre,
préalablement calciné a 450 °C pendant 15 h.

Ajouter 2,25 mL d’une solution de traceurs d’étalons marqués au
deutérium (Benzyldimethyldecylammonium-d5 Chloride (BDDA-d5)
(100 pg/L), Hexadecylpyridinium-d5 Bromide (HexPyr-d5) (1000 pg/L),
Sodium Dodecyl-d25 Sulfate (SDS-d25) (1000 ug/L))

SPE sur Thermo Scientific™ AutoTrace™ 280 sur cartouche OASIS
(Waters©) HLB 6mL, 150 mg :

- conditionnement de la colonne par 8 mL de méthanol et 4 mL d’eau
gualité LC-MS et 4 mL de tampon phosphate* 0,1 M (pH = 6)

- percolation de I'échantillon (400 ou 250 mL) (a 10 mL/min)

- ringage de la colonne par 5 mL de tampon phosphate* 0,1 M (pH =
6)

- séchage sous azote pendant 5 min

- élution par 2 fois 5 mL d’acétonitrile dans un tube A

- élution par 2 fois 5 mL d’acétonitrile/ NH,OH** 95/5 dans un tube B

Les extraits obtenus aprés SPE sont évaporés a sec sous flux d’azote.
Les tubes bouchés sont conservés a -18 °C.

Le jour de l'injection, les extraits sont repris avec 800 uL d’'un mélange
acétonitrile/eau Evian®/NH;,OH** 30/65/5.

Entre chaque échantillon, les voies du systéeme SPE sont nettoyées
avec 10 mL a 10 mL/min de méthanol, puis un mélange de solvant
(eau LC-MS, Isopropanol, Acétonitrile, Méthanol 25/25/25/25 auquel
est ajouté 1% d’acide formique) et enfin de 'eau LC-MS.

*13 mL de KzHPO, a 1 M et 87 mL de KH,PO4sa 1 M, dans 1 L
**Solution a 25 % en NH,OH

A sec, a -18 °C (temps maximum de conservation : 1 mois)
800 pL



Equipements Chromatographie liquide ultra haute performance Agilent 1290
(modéles utilisés) : Spectrométre de masse Sciex API 3200 QTRAP (triple quadripble
linéaire)

Modele utilisé Linéaire
Etalons / Traceurs utilisés Traceurs de méthodes globales (étalons marqués par un isotope) :
- ESI negative: Sodium Dodecyl-d25 Sulfate




Méthode de calcul des résultats

Rendement Etalonnage en matrice (eau Evian®)

Blancs Matrice utilisée : eau Evian®
Réaliser un blanc méthode avec une eau de source (bouteille en verre
Evian®) dans les mémes conditions que les échantillons.

Domaine de validation DelaLQ a 10*LQ

Blancs analytiques (concentration Les blancs méthode doivent étre vérifiés régulierement et ne doivent
ou résultat maximum acceptable) pas dépasser la valeur de 0,5*LQ pour chaque composé.

Limite de quantification(LQ) Limites de quantification validées selon la norme NF T90-210 avec
(indiquez la méthode de 5*2 séries de dopages d’eau de source (Evian®) (précision
| détermination en précisant la intermédiaire et répétabilité) et test d’exactitude (LQ +/- 60 % x LQ)-.
matrice testée)
Substances Eau de surface LQ Eau de rejet
(ng/L) LQ (ng/L)

LAS C10 15 24

LAS C11 113 181

LAS C12 101 162

LAS C13 72 115

LAS C14 120 190

C12E01S 430 688

C12E02S 340 544

SDS 485 776

EHS 50 70
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