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. METHODE ANALYTIQUE 373

Applicabilité

Cette méthode est utilisée pour la détermination des poussiéeres de fraction inhalable telles que
définies dans le Guide d'échantillonnage des contaminants de I'air en milieu de travail de
I'IRSST?.

Norme(s)?

Valeur d’exposition recommandée (a titre indicatif seulement) : 1 mg/m?3

Systéme d’échantillonnage

Cassette IOM en acier inoxydable contenant un filtre CPV 25 mm 5 um, montée dans une téte
d’échantillonnage en plastique

Volume d’échantillonnage recommandé

Pour la valeur d’exposition recommandée : 400 L a 2,0 L/min

Analyse

Microbalance avec résolution de 1 pg

Valeur minimale rapportée (VMR)

40 pg par échantillon ou 0,10 mg/m?3 pour le volume d’échantillonnage recommandé
Domaine d’application

0,040 a 40 mg ou 0,10 a 100 mg/m? pour le volume d’échantillonnage recommandé
Fidélité

La réplicabilité est équivalente a 0,7 %

Incertitude analytique (CV,)

0,72 %
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Préambule

La Loi sur la santé et la sécurité du travail au Québec a comme objet I'élimination a la source des dangers
pour la santé, la sécurité et l'intégrité physique des travailleurs. Des valeurs d’exposition admissibles
(VEA) aux substances chimiques ont éte fixées a I'annexe 1 du Réglement sur la santé et la sécurité du
travail (RSST). L'article 44 de ce réglement intitulé « Méthodes » spécifie que :

« ... Ces gaz, ces fumées, ces vapeurs, ces poussieres et ces brouillards présents dans le milieu de
travail doivent étre prélevés et analysés de maniere a obtenir une précision équivalente a celle
obtenue en appliquant les méthodes décrites dans le Guide d'échantillonnage des contaminants de
I'air en milieu de travail publié par I'Institut de recherche Robert-Sauvé en santé et en sécurité du
travail ... »

Pour atteindre ces objectifs, des méthodes d’'analyse visant a quantifier le degré d'exposition des
travailleurs sont developpées et rédigées pour implanter les moyens de controle adéquats. Afin d'assister
les intervenants en milieu de travail, 'lRSST publie, révise peériodiquement et diffuse le Guide
d'échantillonnage des contaminants de l'air en milieu de travail et la Direction des laboratoires publie des
méthodes d’analyses des contaminants.

Par ailleurs, toute la terminologie utilisée dans cette méethode est décrite dans linstruction de travail
« |-G-014 » du systeme de gestion documentaire associée au systeme qualité de 'IRSST.
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1. Domaine d’application

Le domaine d'applicabilité se situe entre 0,040 et 40 mg de poussiéres par échantillon, ce qui est
équivalent a des concentrations de poussiéres inhalables dans l'air entre 0,10 et 100 mg/m? pour le
volume d'échantillonnage recommandé de 400 L.

2. Principe de la méthode

Un volume connu d'air est aspiré au travers d'un ensemble prépesé constitué d'un filtre de chlorure de
polyvinyle (CPV) et d'une cassette IOM (pour Institute of Occupational Medecine, Ecosse)? en acier
inoxydable qui est contenu dans une téte d'échantillonnage I0M en plastique. Une fois I'échantillonneur
retourné au laboratoire, 'ensemble cassette IOM et filtre est pesé et, par différence de masse avec la
prépesée, une concentration de poussiéres inhalables est calculée en milligrammes par métre cube
(mg/m3).

3. Interférences

3.1 Echantillon témoin

Un échantillon témoin sert a verifier les possibilités de contamination durant I'ensemble du
processus d’échantillonnage et analytique. Le témoin sert également a déterminer la difference de
masse qu'il peut avoir entre la pesée et la prépesée en dépit de I'absence de contamination et voir
quelle influence cette variation peut avoir sur les résultats des échantillons auxquels il est associe.

3.2 Interférences

Dans le cas ou I'on veut évaluer I'exposition a des particules d’un agresseur spécifique, toutes
autres particules captées par la cassette IOM constituent une interférence analytique puisque
I'analyse gravimétrique n'est pas spécifique.

Un autre type d'interférence consiste aux particules collectées accidentellement par la cassette,
c'est-a-dire les particules ayant pénétrées dans la cassette via son orifice sans y avoir été aspirées
par le débit d'air généré par la pompe d’échantillonnage. Ce phénomene se nomme « projections »
et contribue a surestimer la quantité de poussiéres de fraction inhalable collectée par
I'échantillonneur qui par conséquent, surestime I'évaluation de ces poussiéres dans lair. Un
exemple de projections souvent rencontré en milieu de travail est un procédé mécanique d'abrasion
ou des particules de diametres importants (> 100 um diamétre aérodynamique) peuvent étre
projetées a haute vélocité dans I'air pour ensuite atterrir dans la cassette d’échantillonnage et étre
ainsi faussement considérées comme poussiéres prélevées. Un autre élément tout aussi important
est la poussiere déposée a I'extérieur de la cassette et qui pourrait faussement contribuer a la
masse de poussiéres échantillonnées si I'extérieur de la cassette n'est pas adéquatement nettoyé
avant la pesee.

Il est important que les responsables de I'échantillonnage signalent au laboratoire tout élément
pertinent sur le milieu échantillonné afin de cibler les interférences le plus efficacement possible
avant le traitement de I'échantillon.
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4. Matériel
Des photos du matériel énuméré ci-dessous sont présentées en annexe.

v Echantillonneur IOM, SKC 225-76A (ou 'équivalent), comprenant :

o0 Téte d'échantillonnage en plastique;
0 Cassette IOM en acier inoxydable;
o Porte-échantillon;

o Capuchon.

v" Filtre en chlorure de polyvinyle (CPV) diamétre 25 mm et porosité 5 pum;
v’ Adaptateur (SKC 391-01) ou jarre (Sensidyne 7013376) a calibration pour mesure de débit;
v Pompe d'échantillonnage permettant de maintenir un débit de 2,0 L/mina +5 %
v' Débitmetre avec incertitude de 1 %;
v Microbalance avec résolution de 1 ug;
v Thermométre;
v Hygrometre;
v Pince;
v" Plaquette rectangulaire de polonium 210;
v" Plaquette circulaire de polonium 210;
v" Dessiccateur;
v" Foura 100 °C;
5. Réactifs

Dessiccant

6. Echantillonnage

Les poussiéres de fraction inhalable dans I'air sont prélevées a I'aide de I'échantillonneur IOM en utilisant
une pompe étalonnée a un débit de 2,0 L/min, avec une variation maximale de 5 %. Le débit de la pompe
doit étre vérifié avant et apres I'échantillonnage afin de garantir I'intégrité du volume d’air échantillonné. I
est conseillé d'utiliser 'adaptateur congu par le fabricant de I'échantillonneur ou la jarre de plastique pour
obtenir une mesure de débit adéquate. Des photos des différents montages possibles pour I'étalonnage de
la pompe sont présentées en annexe. Le capuchon de caoutchouc obturant l'orifice de la cassette doit étre
enlevé tout juste avant I'échantillonnage pour y étre remis des qu'il est terminé. Il faut éviter de toucher
directement avec ses doigts le pourtour de la cassette en acier inoxydable dépassant de
I'échantillonneur et tout contact avec d’autres objets devrait également étre évité (le port de gants
est accepté). Pour chaque série d'échantillons, un échantillon témoin doit étre prévu. Il subit les mémes
manipulations que les autres échantillons, excepté I'étape d’échantillonnage.
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Les parameétres d’échantillonnage recommandés pour les poussieres de fraction inhalable sont décrits
dans le tableau 1 (tels que retrouvés dans le Guide d'échantillonnage des contaminants de I'air en milieu
de travail).

TABLEAU 1

PARAMETRES D’ECHANTILLONNAGE RECOMMANDES POUR LES POUSSIERES DE FRACTION INHALABLE

Débit 2,0 L/min
Volume 400 L

Ces parameétres tiennent compte d’une valeur d’exposition recommandée de 1 mg/m3 pondérée sur 8
heures, de la sensibilité de la méthode analytique et de la capacité du systéme d’échantillonnage. Pour
S'adapter aux contraintes du milieu, un volume d'échantillonnage différent pourrait étre utilisé, mais doit
tenir compte du domaine d’application et des paramétres déja mentionnés. Pour plus de détails sur la
préparation du matériel d'échantillonnage, I'étalonnage et la stratégie utilisée, se référer au Guide
d'échantillonnage de I'NRSSTX.

7. Protocole analytique

Il est important de toujours porter des gants de nitrile lors des manipulations qui suivent.

7.1. Prépesée
Les filtres sont montés dans les cassettes IOM d’acier inoxydable. Chaque cassette est ensuite
insérée dans un porte-échantillon prénuméroté et passe successivement les étapes suivantes :

1) 24 heures au dessiccateur et

2) 5 jours (minimum) aux conditions ambiantes du laboratoire, entre 40 et 50 % d’humidité
relative. Les cassettes sont ensuite prétes a étre prépesées.

La cassette est retirée du porte-échantillon et est déposée sur une plaque rectangulaire antistatique
(Po 210) pendant une vingtaine de secondes. La plaque circulaire antistatique (Po 210) doit étre
installée juste au-dessus du plateau de la balance pour étre en mesure d'obtenir une lecture de
poids adéquatement stable. Il faut s'assurer que le plateau vide de la balance indique 0,000 mg ou
sinon tarer au besoin. La cassette est ensuite transférée sur le plateau de la balance. Une fois
stabilisée, la masse de la cassette contenant le filtre est notée (voir note). La cassette est ensuite
insérée dans la téte d’échantillonnage IOM étiquetée du méme numeéro que le porte-échantillon. La
partie supérieure de la téte d’échantillonnage est ensuite vissée et le capuchon de caoutchouc est
dépose sur la cassette de maniere a complétement boucher son orifice et ne laisser aucune partie
d’acier inoxydable visible. Les échantillonneurs IOM sont ainsi préts a étre envoyés sur le terrain.

Note : Il est fortement conseillé de travailler avec un systéme informatique de base de données
pour la gestion des prépesées et des pesées.
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7.2. Traitement des échantillons

Une fois les échantillons retournés au laboratoire apres I'échantillonnage sur le terrain, le capuchon
de caoutchouc est enlevé et la partie supérieure de la téte d’échantillonnage est devissée de
maniere a pouvoir retirer la cassette. Cette derniére est ensuite transférée dans le porte-échantillon
portant le numéro d’échantillon correspondant. Les échantillons passent ensuite successivement les
étapes suivantes :

1) 24 heures au dessiccateur et

2) 5 jours (minimum) aux conditions ambiantes du laboratoire, entre 40 et 50 % d’humidité
relative. Les échantillons sont ensuite préts a étre peses.

7.3. Pesée

La cassette est retirée du porte-échantillon et est déposée sur une plaque rectangulaire antistatique
(Po 210) pendant une vingtaine de secondes. La plaque circulaire antistatique (Po 210) doit étre
installée juste au-dessus du plateau de la balance pour étre en mesure d'obtenir une lecture de
poids adéquatement stable. Il faut s'assurer que le plateau vide de la balance indique 0,000 mg ou
sinon tarer au besoin. A cette étape, le pourtour extérieur de la cassette doit étre inspecté afin de
s'assurer qu'il est exempt de toute contamination (voir section 3). Le cas échéant, utiliser un pinceau
a poils fins ou une serviette a faible peluchage (kimwipe) pour enlever les particules qui ne font pas
partie de I'échantillon a peser. L'échantillon est par la suite transféré sur le plateau de la balance.
Une fois stabilisée, la masse de I'échantillon est notée (voir note de la section 7.1). L’échantillon est
ensuite remis dans son porte-échantillon pour entreposage subséquent selon la politique du
laboratoire.

7.4. Contrble-qualité

7.4.1 Filtres utilises

Les lots de filtres utilises sont testés avant de pouvoir étre montés dans le matériel
d’échantillonnage destiné a étre utilisé sur le terrain afin d’assurer la stabilité de leur masse a
travers le temps. En raison de leur mode de fabrication, il peut arriver que I'évaporation de
solvant résiduel provenant du procédé de fabrication vienne faire diminuer la masse du filtre
sur une période pouvant aller de quelques semaines a plusieurs mois, pouvant ainsi avoir un
impact significatif sur un résultat d'analyse gravimétrique. Chaque nouveau lot de filtres recus
du fournisseur est donc testé en suivant mensuellement la masse d'un nombre donné de
filtres sur une période minimale de quatre mois. Le lot peut étre utilisé pour monter du
matériel d'échantillonnage si la variation de masse des filtres suivis est égale ou inférieure a
20 g sur quatre mois d'affilee.

7.4.2 Balance

La balance utilisée pour peser les échantillons doit étre la méme que celle utilisée pour la
prépesée des cassettes. Pour vérifier le bon fonctionnement de la balance, deux poids
étalons doivent étre peses a chaque jour d'utilisation de la balance et comparés aux criteres
d’acceptabilité en application au laboratoire. Les valeurs attendues de ces deux masses
devraient étre représentatives des masses habituellement mesurées sur cette balance. Pour
la présente methode, la masse représentative utilisee est de 1 g (une cassette IOM en acier
inoxydable pése environ 4 g) et une seconde masse de 50 mg sert a s'assurer de la
performance de la balance pour les plus basses valeurs.
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7.4.3 Echantillons

Des échantillons de contréle-qualité sont analysés a chaque séquence d'analyse. Ces
échantillons consistent en des filtres en CPV sur lesquels une quantité donnée de poussieres
(silice cristalline) a été déposee et dont la masse obtenue sur une période déterminée a été
documentée statistiquement dans le but de déterminer les critéres d'acceptabilité. La masse
de poussieres obtenue pour deux filtres contrbles, équivalant a deux niveaux de
concentration différents (500 et 1000 ug approx.), est donc comparée a ces criteres
d'acceptabilité. La pesée de ces échantillons contréle-qualité s'effectue en début et en fin de
séquence d'analyse (duplicata), permettant I'évaluation de la justesse et de la précision de la
séquence d'analyses.

Calculs

8.1 Echantillons
La concentration des poussiéres inhalables dans I'air (Conc.pouss. inhal.) €0 mg/m3 est calculée de la
facon suivante :

ConC. Pouss. Inhal* — (maSSG pesée - Mmasse pré-pese’e) / VOI éch* [1]

ou
masse peste =  Masse de la cassette IOM et du filtre apres I'échantillonnage (mg)
masse prepesée =  Masse de la cassette IOM et du filtre avant I'échantillonnage (mg)
Vgeh. = Volume d’échantillonnage (m3)

Les résultats obtenus par I'équation 1 ne sont pas corrigés en fonction du résultat de I'échantillon-
témoin (section 8.2).

8.2  Echantillons-témoins

Le résultat de I'échantillon témoin (section 3.1) est calculé de la méme fagon & la seule différence
quil n'est pas divisé par le volume d'échantillonnage. Le résultat ainsi rapporté consiste en la
variation de masse entre la prépesée et la pesée et il est important de noter que ce résultat n'est
pas soumis a la limite inférieure de la méthode analytique (valeur minimum rapportée (VMR),
section 9.1). Il sera donc possible d'obtenir, sur le rapport d’analyse, un résultat inférieur a la VMR
et méme un résultat inférieur a zéro.

Il est a remarquer que la variation de masse du témoin peut avoir une grande importance selon le
volume de prélévement des échantillons auxquels le témoin est lié. L'interprétation des résultats
devra nécessairement en tenir compte.

Parametres d’application

9.1 Limite de détection, limite de quantification et valeur minimale rapportée (VMR)

Les limites de détection et de quantification de la méthode analytique ont été évaluées initialement &
12 ug et 38 ug respectivement. La valeur minimum rapportée (VMR) consiste en la quantité
minimale de poussiéres inhalables qui est quantifiée et rapportée sur les rapports d'analyse du
laboratoire de ''RSST. La VMR des poussiéres de fraction inhalable est de 40 g par échantillon.
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10.

9.2 Reécupération
La récupération n'est pas un paramétre applicable a cette méthode d’analyse.

9.3 Fidélité

La réplicabilité de la méthode analytique n’est pas un parameétre applicable a cette méthode puisque
I'analyse d'un méme échantillon ne peut étre effectuée le méme jour. La répétabilité de la méthode
est de 0,7 %. Ces valeurs ont été déterminées en laboratoire a partir de filtres en CPV montés dans
des cassettes IOM d'acier inoxydable sur lesquels une quantité donnée de poussieres avait été
déposée (4 niveaux de concentration, 6 réplicas par niveau). Ces échantillons ont été soumis a
I'ensemble de la procédure analytique.

9.4 Exactitude

L'exactitude de la méthode analytique est vérifiée a chaque série d'analyses a l'aide de filtres en
CPV sur lesquels une quantité donnée de poussieres (silice cristalline) a été déposée (section
7.4.3). Les résultats obtenus sont compilés dans le cadre du suivi d'un contrble-qualité
intralaboratoire.

L'exactitude de la méthode d'analyse est de 99,8 %. Cette valeur provient de la compilation de
I'écart relatif moyen (n = 778 sur une période de 1 an) entre la valeur obtenue et la valeur cible des
échantillons de contréle-qualité décrits dans la section 7.4.3.

9.5 Incertitude de mesure

L'incertitude de mesure analytique, équivalant au coefficient de variation analytique CVA de la
méthode, a initialement été évaluée a 0,72 %. Elle a été déterminée sur 60 échantillons, répartis en
10 niveaux de concentration sur le domaine d’application, a partir de poussiéres de silice cristalline
déposées sur des filtres en CPV et montés dans des cassettes IOM en acier inoxydable soumis a
I'ensemble de la procédure analytique. Assumant un coefficient de variation pour I'échantillonnage
CVE égale & 5 %, et pour un seuil de probabilité bilatérale de 95 %, I'incertitude de mesure étendue
pour I'ensemble du dosage et de I'échantillonnage est de 9,9 %.
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Annexe

Figure A-1. Montage filtre dans cassette IOM en acier inoxydable

Figure A-2. Echantillonneur IOM avec capuchon (gauche) et sans capuchon (droite)

Figure A-3. Cassette IOM en acier inoxydable dans son porte-échantillon
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Figure A-4. Adaptateur (gauche) et jarre (droite) appropriés pour I'étalonnage de la pompe

e

Figure A-5. Exemples d'étalonnage d'une pompe d'échantillonnage avec adaptateur (gauche) et avec jarre (droite)
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