La Note d’Applications

Analyse reproductible des hydrocarbures aromatiques
polycycliques (HAP) par HPLC
avec la colonne Pinnacle [I™ PAH et les étalons
de référence Restek

v Une colonne spécialement développée pour une séparation compléte de 16 HAP avec

une parfaite reproductibilité.

v Des mélanges étalons aux concentrations adaptées a la réponse de chaque composé.

Les hydrocarbures aromatiques polycycliques
(HAP) sont connus pour leur caractére mutagene et
carcinogene. Ces composés sont présents dans I'air,
I'eau, les sols, la plupart du temps en mélanges tres
complexes. La chromatographie liquide haute

performance (HPLC) est la technique la plus per-
formante pour la séparation de HAP dont un grand
nombre présentent des analogies structurelles
importantes. La HPLC s'avere plus sensible que la
GC. Ainsi, les méthodes EPA 610 et AFNOR 90115

Figure 1
Les colonnes Pinnacle II" PAH séparent les 16 HAP a la ligne de base avec une
excellente reproductibilité d'un lot a I'autre.

6

Ret. Time (min.) Conc.
Peak List: Lot1 Lot2 Lot3 (pg/mL)
1. naphthalene 1195 1217 11.80 100
2. acenaphthylene 13.41 13.65 13.26 100
3. acenaphthene 15.61 1589 1545 100
4. fluorene 16.09 16.31 1592 100
5. phenanthrene 1741 1761 17.23 50
6. anthracene 18.80 18.92 18.61 100
7. fluoranthene 20.23 20.39 20.03 50
8. pyrene 21.31 2146 21.11 50
9. benzo(a)anthracene 24.88 24.87 24.65 50
10. chrysene 25.64 2554 25.40 50
11. benzo(b)fluoranthene ~ 28.62 28.53 28.35 50
12. benzo(k)fluoranthene ~ 29.97 29.74 29.70 50
13. benzo(a)pyrene 31.26 31.02 30.97 50
14. dibenzo(a,h)anthracene 33.09 32.74 32.81 50
15. benzo(ghi)perylene 3446 3424 34.16 50
16. indeno(1,2,3-cd)pyrene 35.19 34.85 34.91 50
Sample

Inj 610 PAH Calibration Mix A (cat.# 31264), 5y
Sample diluent: methylene chloride: aceégqggle (1:9, v/v)

Column: Catalog #:
Dimensions: 150 x 3.2mm
Particle size: 5um,
Pore size: 110A
Conditions:
Mobile phase: A: water; B: acetonitrile
Time: %B
0 40
30 100
40 100
4 40
51 40
Flow: 0.5mL/min
Temp.: 30°C (or ambient)
Det.: UV @ 254nm

Mélange étalon SV #5 (16 composés)

3/90 and 4/89 SOW

acenaphthene chrysene
acenaphthylene dibenzo(a,h)anthracene
anthracene fluoranthene
benzo(a)anthracene fluorene
benzo(a)pyrene indeno(1,2,3-cd)pyrene
benzo(b)fluoranthene naphthalene
benzo(k)fluoranthene phenanthrene
benzo(ghi)perylene pyrene

2,000ug/mL de chaque composé dans le chlorure de méthylene,

ImL/ampoule
L'unité Lot de 5 Lot de 10
31011 31011-510 _
avec livret de certification
31011-500 31011-520 3111

L

20 25 30 35

Colonnes Pinnacle IT" PAH 5 pm

DI 2.1mm
Longueur Réf.
100mm —
150mm —
200mm —
250mm 9219572

Mélange étalon 610 PAH A

(16 composeés)

acenaphthene 1000ug/mL  chrysene 500
acenaphthylene 1000  dibenzo(a,h)anthracene 500
anthracene 1000  fluoranthene 500
benzo(a)anthracene 500  fluorene 1000
benzo(a)pyrene 500 indeno(1,2,3-cd)pyrene 500
benzo(b)fluoranthene 500  naphthalene 1000
benzo(k)fluoranthene 500  phenanthrene 500
benzo(ghi)perylene 500  pyrene 500
Dans le chlorure de méthylene, ImL/ampoule

L'unité Lot de 5 Lot de 10

31264 31264-510 —

avec livret de certification
31264-500 31264-520 31364

min.

recommandent-elles l'utilisation de la HPLC en
phase inverse pour la séparation des 16 ou 6 HAP
respectivement listés dans ces méthodes.

L'analyse des HAP par HPLC requiert une
colonne spécifique. Si elle offre une assez bonne
résolution des 6 HAP de la méthode AFNOR, une
colonne conventionnelle de type C18 ne permet
pas de séparer les 16 HAP de la liste EPA,
couramment recherchés en France. La colonne
Pinnacle II PAH a été spécifiquement développée
pour cette application. La phase stationnaire de
cette colonne, une phase a greffage C18
polymérique modifié, offre une sélectivité unique
permettant la séparation des 16 HAP a la ligne de
base (Figure 1). La séparation est excellente et
autorise des changements de longueurs d'ondes
d'excitation et d'émission en cours d'analyse.
Ceux-ci permettent d'augmenter la réponse de
certains HAP.

Par ailleurs, la reproductibilité d'un lot a l'autre
de la colonne Pinnacle II"™ PAH est excellente
comme le démontre la Figure 1. Chacun des
trois lots de colonnes testés permet de résoudre
completement les 16 HAP de la méthode 610 en
utilisant comme phase mobile un simple gradient
linéaire eau / acétonitrile.

En complément des colonnes Pinnacle II PAH,
Restek propose trois mélanges de référence des
16 HAP de la méthode EPA 610. Ces mélanges
conditionnés en ampoule de 1 ml sont de concen-
trations différentes, adaptées aux besoins de
l'analyse et a la réponse des composés. Le
mélange d'étalonnage 610 PAH A a été utilisé
pour obtenir le chromatogramme de la Figure 1.

Les colonnes Pinnacle II PAH, proposées en 4
longueurs et 3 diametres différents, constituent
une solution de choix pour tous les laboratoires
impliqués dans l'analyse des HAP.

DI 3.2mm DI 4.6mm
Réf. Réf.
9219513 9219515
9219563 9219565
9219523 9219525
9219573 9219575

Mélange étalon 610 PAH B

(16 composeés)

acenaphthene 1000pg/mL benzo(ghi)perylene 200
acenaphthylene 2000 chrysene 100
anthracene 100 dibenzo(a,h)anthracene 200
benzo(a)anthracene 100 fluoranthene 200
benzo(a)pyrene 100 fluorene 200
benzo(b)fluoranthene 200 indeno(1,2,3-cd)pyrene 100
benzo(k)fluoranthene 100 naphthalene 1000
phenanthrene 100 pyrene 100
Dans le chlorure de méthylene:methanol (1:1), ImL/ampoule

Lunité Lot de 5 Lot de 10

31455 31455-510 _

avec livret de certification
31455-500 31455-520 31555
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