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Introduction

L'endrine et le 4,4-DDT, des pesticides organochlorés, peuvent étre utilisés pour
déterminer l'inertie et la propreté du circuit d'un systeme de chromatographie
en phase gazeuse (GC). Les sites actifs, la matrice ou les particules de septum,
ainsi que les températures élevées, surtout dans l'injecteur, peuvent entrainer la
dégradation du 4,4-DDT en 4,4-DDE et en 4,4-DDD. L'isomérisation de l'endrine
en endrine cétone et en endrine aldéhyde peut également se produire dans ces
conditions™?3. La décomposition du 4,4-DDT se produit généralement lorsque
ce composé est exposé a des surfaces actives, comme la matrice, des débris
ou un métal non désactivé’. 'endrine est plus sensible a la température et peut
s'isomeériser avec ou sans un catalyseur®®.

L'’Agence de protection de I'environnement des Etats-Unis (US EPA) a développé des
méthodes incorporant des tests avec de I'endrine et du 4,4-DDT afin de vérifier I'inertie
des instruments avant des analyses quantitatives. La méthode US EPA 525.2 définit
une limite de 20 % au maximum pour la dégradation de I'endrine ou du 4,4-DDT”. La
méthode US EPA 525.3 impose la méme limite de dégradation pour le 4,4-DDT&. Les
normes instaurées en République populaire de Chine avec la méthode HJ 699-2014°
ont les mémes limites pour l'endrine et le 4,4-DDT. Si la limite est dépassée, le systeme
doit subir une intervention de maintenance corrective avant de pouvoir étre utilisé pour
les analyses. Cette méthode a été utilisée dans des notes d'application précédentes
pour vérifier les performances d'autres systemes de GC Agilent'®.

Cette note d'application démontre que le GC Agilent 8890 peut satisfaire aux criteres
de vérification des performances instrumentales tels qu'ils sont définis dans les
meéthodes US EPA 525.2 et 525.3, ainsi qu'avec d'autres étalons internes pour la
qualité de l'eau potable.



Données expérimentales

Instrumentation et consommables
GC Agilent 8890

MSD Agilent 5977B avec source El
inerte

Injecteur automatique d'échantillons
liquides Agilent 7650A

Colonne Agilent J&W DB-8270D
30mx 0,25 mm x 0,25 pm
(réf. 122-9732)

Insert d'injection Ultra Inert, simple
rétreint, sans division (réf. 5190-2292)

Septum d'injecteur Agilent,
Advanced Green, antiadhésif, 11 mm
(réf. 5183-4759 pour paquet de 50)

Seringue pour injecteur automatique
déchantillons liquides Agilent,
gamme bleue, 10 L, piston a
embout en PTFE (réf. G4513-80203)

Flacons a visser Agilent A-Line,
certifiés, ambrés, 100/pqt
(réf. 5190-9590)

Inserts de flacons désactivés Agilent
5,6 x 30 mm, 250 pL, 100/pqt
(réf. 5181-8872)

Capsules a visser Agilent, septa
en PTFE/silicone/PTFE, taille
de capsule : 12 mm; 500/pqt
(réf. 5185-5862)

Le tableau 1 présente les paramétres
expérimentaux. Les parametres du GC
et du spectrometre de masse (MS) sont
compatibles avec les recommandations
de la méthode EPA 525.2 ainsi qu'avec
HJ 699-2014 et la directive-cadre sur
I'eau de I'Union européenne’.

Préparation des échantillons

La solution de vérification des
performances instrumentales (IPC,
instrument performance check) a été
préparée en diluant une solution étalon
contenant du DFTPP, du 4,4-DDT et de
I'endrine (GCM-160A, Agilent, auparavant
ULTRA Scientific) a une concentration
finale de 5 ng/pL dans du chlorure de
méthylene.

Tableau 1. Paramétres instrumentaux du GC et du MSD.

Parametre Valeur
Volume d'injection 1L
Split/splitless 200 °C,
. Mode sans division pulsé a 50 psi pendant 1 minute,
Injecteur

Purge 50 mL/min a 1 minute,
Purge de septum standard

Programme de température de

la colonne jusqu'a312°C

40 °C (palier de 1 minute), 25 °C/min jusqu’a 160 °C (palier de 3 minutes), 6 °C/min

Gaz vecteur et débit

Hélium a 1,2 mL/min, débit constant

Température de la ligne de

270 °C
transfert
Températur: |
S Pe a.tu e de la source 300°C
d'ionisation
Température du quadripble 180°C

Résultats et discussion

Une séquence comprenant plusieurs
séries répétitives d'injections a été
effectuée. Apres l'injection d’'un blanc
d'acétate d'éthyle, cing injections de

la solution IPC ont été réalisées. Elles
ont été suivies par une série répétitive
de blancs et d‘échantillons IPC : 10
injections de blanc d'acétate d'éthyle

et 3 injections d'IPC ont été répétées
jusgu'a un total de 310 injections de
blancs. La séquence s'est terminée par
5 injections de solution IPC, pour un total
de 412 injections. Pour chaque injection
de la solution IPC, le pourcentage de
dégradation du 4,4-DDT et de I'endrine
a été calculé, comme spécifié dans la
méthode 525.2. La stabilité des réglages
a également été évaluée selon les
criteres de rapports d'intensité des ions
de la méthode EPA 525.2 pour chaque
injection de solution IPC. Les critéres
de réglage relatifs au DFTPP ont été
respectés pour chaque injection.

La figure 1 représente le pourcentage
de dégradation moyen en fonction de la
position de I'injection dans la séquence,
avec des barres d'erreur montrant
I'écart type calculé. Le pourcentage de
dégradation calculé pour chaque mesure
était sensiblement inférieur a la limite
de 20 % pour les deux composés. Les
pourcentages de dégradation moyens
pour I'ensemble des mesures étaient de
respectivement 5,95 % et 0,54 % pour
I'endrine et le 4,4-DDT et le pourcentage
de dégradation total était de 6,50 %.

La figure 2 compare la premiere et la
derniere injection de solution IPC. Les
deux chromatogrammes sont similaires.
Il est vraisemblable que le pic de faible
intensité a 19,1 minutes corresponde

a un produit doxydation du DFTPP. Le
DFTPP est plus stable dans le chlorure
de méthyléne que dans l'acétate
d'éthyle® ; l'oxydation du DFTPP pourrait
provenir d'interactions avec du solvant de
rincage résiduel (I'acétate d'éthyle). Cette
oxydation a pu également se produire
lors de I'exposition prolongée du DFTPP
al'air et a la lumiére a température
ambiante dans la file d'attente des
échantillons de I'injecteur automatique.
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Figure 1. Mesures de la dégradation du 4,4-DDT et de I'endrine.
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Figure 2. Chromatogrammes d'ions totaux pour la premiére et la derniére injection de la solution IPC.



Conclusion

Les tests de I'endrine et du 4,4-DDT

démontrent I'excellente inertie du circuit,
de l'injecteur au détecteur, du GC 8890.

Ce systeme respecte pleinement les
criteres d'inertie spécifiés dans :

la méthode US EPA 525.2;
la méthode US EPA 525.3;

les normes nationales de protection
de I'environnement de la République

populaire de Chine HJ 699-2014 ;

la directive-cadre sur l'eau de I'Union

européenne.
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