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, Contexte : points critiques par matrice

m Réglementation Point critique Réponse analytique

Injection directe + colonne delay;

Eaux > 20 PFAS < 0,1 pug/L (EDCH, 2026) Blancs systéme, effets matrice SPE si eau chargée

Sols / sédiments  Pas de seu réglementaire LS /01 emmoniacal £ GCBAAX
Teneurs max. selon denrée (ug/kg) : . - . .

Aliments PFOS 0,3-6 - PFOA 0,2-0,8 et s (e LA Séparation chromatographique

PFNA 0,2-1 - PFHXS 0,2-1.5 sur PFOS

PFAS interdits en France (2026) : 25

ug/kg par PFAS Matrice grasse ; polymeres fluorés Approche « solides »

Cosmétiques

Controle EDCH en 2027 ; valeur
TFA provisoire 60 pg/L, objectif 10 pg/L Pas de rétention en C18 ; blancs IC-MS/MS ou UHPLC-HILIC
Evolution 2027 en ng/L

Socle commun : dilution isotopique - matériel sans PTFE - colonne delay - blancs a chaque série
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J UHPLC LX 50

Passeur LX50

wHSYM
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Passeur LX50 -

z

Pompe LX50
Débit de 1 pL/min a 4000 pL/min
4 solvants (A1, B1, A2, B2) + 6 (en option)

*  Pression max 1240 bar

i
Temperature Range 5°C - 75°C, with 1°C increments (cooling is ~18°C maximum
below ambient)

Temperature Stability
Temperature Reproducibility

Columpiayen Temperature Change

Column Selection

Better than 0.1°C

Better than 0.1°C
Up: 10°C/min from 40° to 60°C
Down: 2°C/min from 60°C to 40°C ' )

5 + Flow Injection ;
Perkin



Points forts du
systeme QSight

HSID

Guide d'ions a Flux
Laminaire (0 optimisation
client)
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Points forts du
systeme QSight

en simultané)

t8 Détecteur UniField (pos/neg

Solution simple d'utilisation et
suivi efficace des opérations de
maintenance.




, Sonde EDIT™ — Enhanced Desolvation lon Transport

Une nouvelle génération d’ionisation électrospray pour diminuer les effets matrice, augmenter la
sensibilité et la stabilité de la réponse

Longer PEEK fitting required SYSteme de dOUbIe tenS|On

- Top piece rotates to adjust

\ position of sample inlet tube EDIT-ESIHF Mode Tension Spray (maitresse)

Electrospray Voltage * Typiquement : 4000 a 4500 V en mode positif et
- will most usually be entered as 3000-3800 V en mode négatif

Electrospray Voltage Offset )
Sample inlet tube  \<"—= » Sonde plus courte qu'une électrospray classique
Usual scale to show
 height (xy) position when

installed on ion source

/
N

s

Tension Tip (offset)

« Décalage fixe (0-500 V)

* Focalisation et guidage des ions

» Toujours > spray en valeur absolue

Electrospray Tip Voltage

- NEW! e
- will always be smaller in magnitude than Avantage clé
, iy Electrospray Voltage »=1000 V de moins qu’'une ESI standard
End of sample inlet tube not visible - "Master" voltage that steers/focuses ions . D Z . s s
during normal use/adjustment =" * Risque d'arc électrique €liminé
@ » Compatible hauts débits =250 yL/min et jusqu’a 3
mL/min

EDIT probe tip

PerkinElmer’
Science with Purpose



, Source ESI classique vs Sonde EDIT™ : rapprochement pour gain
de sensibilité sans compromis avec le bruit de fond

Source universelle ESI + APCI en une seule sonde ’i = QN
« Couvre I'ensemble des analytes polaires (ESI) et apolaires (APCI) " - ) e
* Un seul réglage pour les deux modes — aucun changement de
sonde nécessaire

Plus proche, plus propre, plus simple
» La focalisation directe du spray sur l'orifice réduit drastiquement
les dépbts sur le cone
» Signal stable sur le long terme sans intervention experte
« Réglage intuitif : I'optimisation est accessible a tout opérateur —
pas de formation avancée requise, pas de réglage critique a
maitriser

lonisation a pression atmosphérique : le temps joue pour
vous

« A pression atm., les gouttelettes ont le temps de se désolvater

completement avant d’entrer dans le vide v ™ . ~ ,
« Grace au rapprochement EDIT", les ions formés sont Sonde EDIT™ — pomte au ras du cone, zero

immédiatement guidés vers le cOne — zéro perte par diffusion arc

Double tension * ~1000 V de moins * Focalisation
optimisée * Sensibilité accrue

EDIT probe tip is vertically
close to Curtain Cap
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, StayClean™ Technology : robustesse sans compromis

* Principe
« Surface interne chauffée : prévention de 'accumulation de contaminants
 Flux de gaz chaud en continu pour désolvater efficacement les ions chargés
* Interface orthogonale : guidage et ralentissement des molécules sans
contact avec les parois

- Bénéfices clés
« Nettoyage et maintenance nuls : gain de débit analytique
« Capacité a analyser des matrices complexes et concentrées sans effet
meémoire
« Réduction des colts : consommables, réactifs et main-d'ceuvre

* Performances analytiques

« 26 700 injections en continu sur matrices sérum de foetus bovin, sans perte
de sensibilité
* Prix Innovation de '’Année — Labmate Awards 2025

AWARDS
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, HSID™ : Hot-Surface-Induced Desolvation

* Fonctionnement
« Désolvation thermique par surface chauffante :
suppression des neutres résiduels et nettoyage en
continu l{
« Flux laminaire guidé qui achemine les ions sans
champ électrique axial

. Avantages analytiques

Transmission ionique améliorée : signal plus stable,
sensibilité accrue

» Réduction du bruit chimique : meilleur rapport
signal/bruit pour les faibles concentrations

« Performances constantes sans dérive ni ré-
optimisation fréquente

« Aucune maintenance nécessaire

« Apports analytiques
« Analyse de matrices biologiques complexes (sang, 100 % flux qazeux
urine, salive, cheveux) sans prétraitement intensif 0o t;misatsi’on
 Fiabilité long terme : idéal pour de longues séries 0 mpaintenance
d’analyses sans interruption S/N maximal
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Le Guide d’lons a Flux Laminaire™

Flux laminaire

| B
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—_— e e —— ——

S I —

Laminar flow

Transport des ions sans champ électrique — aucune discrimination de masse

Principe physique

* Transport par flux gazeux (gaz porteur), sans champ électrique axial

* En flux laminaire, les ions de masse faible ou élevée sont transportés a la
méme vitesse, a I'image de débris flottants sur un cours d’eau en crue.

» Gradient de pression décroissant : 2 torr — 150 mtorr — 1 mtorr

* lons transportés a la méme vitesse quelle que soit leur masse. Dans un guide
d’ions a flux laminaire, il N’y a aucune discrimination entre hautes et basses
masses contrairement aux systémes employant des champs électriques pour
assurer le transport d’'ions.

Avantage

*Aucune discrimination entre petites molécules et grosses molécules

*Pas de dérive de signal liée a la masse — quantification fiable sur toute la
gamme

*Pas de ré-optimisation nécessaire

Science with Purpose



, QSight 500 — Robustesse : Sérum Foetal Bovin (FBS)

2.0 A

1.8 1

1.6

1.4 4

1.0 A

Rapport d'aire de pic

0.8 1

0.6

0.4 4
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..............................

e %o

3,6% CV

0. e *1,9% CV

P o 0 Q.g 1,8‘% cVv

I

5 10 15 20

) Nombre d'injections matricielles (x1000)
® Sulfaméthoxazole @ Alprazolam ® Diazépam

25

30

Résumé

« 26 700 injections continues !

» Expérience toujours en cours !

» Précipitation protéique du FBS
au méthanol suivie d’'une

dilution a 50 % dans I'eau
avant injection de 5 L

» Suivide 3 analytes et de leurs
étalons deutérés (1 ng/mL)

* Robustesse évaluée par
contréle intermittent
d’échantillons SST entre des
blocs d’injections matricielles
FBS
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, Expérience Sérum Feetal Bovin : Images de la Source
Photos prises aprées 26 000 injections — Signal toujours stable

Chambre d’ionisation

Vue de la fenétre de la source Cone d’échantillonnage
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J Minimiser la contamination : colonne delay
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Mobile
Phases (MP)

Autosampler

l
:

Syringe Wash
Ports 1&2

Delay

Column Route Tubing
Behind Syringe

Reagent

Solvent Tubing
&

500-ul Buffer

Needle Wash
Ports 1&2




I Contamination minimisée : interférents séparés
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iy \.

QSight® 500 UHPLC/MS/MS £k

Kooy

Analyse des PFAS dans |'eau
par injection directe




J Paramétres LC

* Mobile phase:
 A:Eauavec 5 mM Ammonium Acétate
 B: Méthanol

« Gradient LC

No  Time (min} Flow (mL/min) A %B Shape Type WValue — FractionA  — FractionB  — Flow
1 0.00 | 0.550 | | 80 | | 20 | Minimum Pressure (100 |psi 100F 12
Maximum Pressure psi 1
2 070 0550 80 20 ; -
| | | | | | | ||Jnear v‘ Equilibration Time (200  |min _ 1
3 [ s [[ os0 [[ 35 [[ 65 ] [lines *] SoftRamp « < |
4 800 | [ o050 |[ 15 | 8 || Linear *] Pump — E %
& 12

|
|
|
> | moo || oswo | s f| 95 e (O] umpa
|
|
|

o [wn |[om || 5 || % |fir (0] mmps
7 14.00 | | 0550 | | 80 | | 20 | |unear v‘
8 600 | [ 0550 |[ 8 | [ 2 | |tinear -

* Injection volume: 100pL d'échantillon
* Column Oven temperature : 40°C

» AutoSampler temperature: 10°C

 Delay Column : Brownlee SPP C18 50x3 mm, 2.7 um (PN: N9308408)
« Analysis Column : Brownlee SPP C18 100x4.6 mm, 2.7 pm (N9308416)




J Paramétres de source

« Parameétres de source EDIT (Enhanced Desolvation lon Transport)

lonization Mode ESI Negative
Drying Gas Setting 50
HSID Temperature (°C) 275
Nebulizer Gas Setting 300
Electrospray Voltage (V) -3000
Electrospray offset Voltage (V) 100
Source Temperature (°C) 350
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J Screening de 53 PFAS et 26 El en 15 minutes

10/28,/2025: s1d500naL

EIC -Muiltiple Reaction Monitaring of 217.000172.00 (2 pairs) Entrance Voltage: -12 Vol Collision Enengy: 10 Volts Expernent "Expariment 57, Companent Name: MPFEA-1 . n-ul:d:_wmnn
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' Chromatogramme des 20 PFAS (EU) en injection directe (std 10 ng/L

Hy
9/5/2025: st 1040
BIC -MARM 213.00/165.00 (5 pairs) EV: -9V CC: 13 V Bxp “Experiment 17 PFEA-1 Number of Scans: 677
Marc 5.08E+4 cps
3) MRM 213 0/165.0
T std1040 PFBA
2) MRM 263.0:215.0
751 — e PFPeA
50000
2)-MRM 255 1/80.1
T std1040 PFBS
3)MRM 31306265 0
687 816 T ad1040 PFHXA
45000 - &) RN 345.0/80.0
— ss0 PFPeS
2) HRK 388 0/80.0 PFHXS
T sta1040 X
40000 -
16 6) MRM 363.0¢1315.0
std1040 PFHpA
1) MRM 445.0/80.0
35000 - std 1040 PFHpS
3)MRM £48.1/80.0
626 T sid1040 PFOS
936 ) -MRM 413.2/368.1
B 30000 41040 PFOA
E‘ 3)MRM 46317418,
= T sd1040 PFNA
£ 1) MRM 548,0/80,0
= 25000 T stwi04d PFNS
&) MRM 513.1/465.1
987 T std1040 PFDA
7.
1) MRM 535 1/80.1
20000 - i s T sd10do PFDS
618 B -MRM583.0815.0
684 £41040 PFUNA
N 1) MRK 648 5785
15000 T =id1040 PFUdS
5) MRM 613 /5690
T sta1040 PFDoA
10000 - 2) MRM 698 878.9
T sta1040 PFDoS
5} -MRME63.0E15.0
std1040 PFTIDA
5000 a0 ~ 1)-MRMT4B.879.9
264 54 735 sd1040 PFTrDS
O sl o Nl | 115
¥l L "
25 3 35 4 45 5 55 [ 65 7 75 3 &85 9 a5 10 105 11 1.5 12 125 13 135
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Exemple de sensibilité
pour une concentration de
1 ng/L
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Injection d'une solution standard d'eau
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S/N 12 S/N 40
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Injection d'une eau douce naturelle dopée
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PFOA PFTrDA PFDoS
S/N 5 S/N 20

Exemple de sensibilité
pour une concentration de
1 ng/L
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] Analyse des PFAS selon la norme NF EN 17892 de juin 2024
Etude de la linéarite

i
i
Répartition des biais en % en fonction des niveaux |
par rapport des EMAiionnage définis par le laboratoire Linéarité
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] Analyse des PFAS selon la norme NF EN 17892 de juin 2024
Etude de la linéarite

Répartition des biais en % en fonction des niveaux

par rapport des EMAgtaionnage définis par le laboratoire Linéarité
60% ~~°° EMAétalonnage fixé . 1-oct-25 - 2-oct-25 . 30-sept-25 5 RI - 0.9996
50% = 14-0ct-25 © 15-0el-25 = 1T-0ct-25 1.8 :: R?=0.9998
40%
1.6 V4
wn | Etal du PFOA de 0,5 a 50
20% | : alonnage du evoa
?; 10% -| s TTTYTTT TTmmmmm mmmmom mmomeem —oooeee E 1.2 L
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Répartition des biais en % en fonction des niveaux ?
par rapport des EMAgtaionnage définis par le laboratoire . .
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QSight® 500 UHPLC/MS/MS S8k

Kooth.

Approche multimatricielle
selon 'EPA 1633 (SPE)




J Cas #1 : eaux de surface — SPE selon 'EPA 1633

Préparation des échantillons

* Promochrom SPE-03 : 8 échantillons aqueux en
simultané

« Kit PFAS-free (circuit sans PTFE)
« SPE GCB/WAX 6 mL,200 mg/ 50 mg
* Rincage MeOH / 1 % NH,OH

« =1 h pour 8 échantillons

QSight 500 + automate SPE Promochrom SPE-03
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I Cas #1 : linéarité et limite de quantification sur les eaux

« Exemple de courbe d’étalonnage de concentration 1 a 500 000 ng/L a
partir de trois répeétitions a chaque niveau.
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Figure 4. Triplicate injection calibration curves for representative analytes PFBA, PO, PROS NMWeF0SA




I Cas #1 : comparaison interlabo — eaux résiduaires

m PerkinElmer (QSight 500) = Laboratoire externe (EIL)
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40 PFAS de I'EPA 1633 : concentrations mesurées sur le méme échantillon d'eau résiduaire, résultats concordants pour I'ensemble des composés
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J SPE vs dilute & shoot : échantillon complexe

« La SPE est-elle valide pour tous les types d’échantillons ?

Résultats d’'une eau traitée issue d’'une usine de retraitement des déchets :

ECH 1211 Concentration Différence
en ng/L (%)
Composé SPE Dilute&Shoot
PFBA 520 922 177
PFPeA 440 343 78
PFHxA 1100 1293 118
PFHpA 140 107 76
PFBS 790 2165 274
PFPeS 50 48 96
PFHxS 64 74 116
6:2 FTS 1500 15861 1057
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J SPE vs dilute & shoot : lixiviat trés chargé

 Résultats d’un lixiviat issu d’'une usine de retraitement des déchets,
avec tres forte charge minérale : 2,8 % de Na+, 1,3 % de K+ et 5 % de Cl-, COT

eleve
1 0,
LIX 35 Concentration | €V Alrg(ﬁ)
(ng/L) n=
Composé SPE |Dilute&Shoot

PFBS nd 575 6.0
PFHXA nd 234 8.0
PFPeS nd 25 11.4
6:2 FTS nd 2654 1.8
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I Cas #2 : sols, sédiments, boues, biosolides

fif

TEST SAMPLES TEST SAMPLES
GA-BIOSD-8 MH - BIOSD - 18
Galt i Mid-Halton

Pewatered Biosolids
7/19/2023 81’ 17/2023
120 AmG 20 AmG

n

Dewatered Biosolids
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J Cas #2 : poissons et tissus animaux

Shrimp (S4) Beef (S5) Pork (S6)
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I Cas #2 : justesse - essai d'aptitude sol (EPA 1633)

PerkinEimer Sclentific Canada Account # 8565
Jingcun Wu Scientist (201)741-8679

501 Rowntree Dairy Road Unit 6

Woodbridge ON L4l

NELAC Method Method
B Component Code Description
Part#38722 Lot#071823  PFC PT-Soil-EPA 1633
6915 |PFBA (cas# 375-22-4) |EIE] A 1633
6914 |PFPeA (cas# 2706-90-3) o648 A 1633
6913 |PFHxA (cas# 307-24-4) [o648 [EPA 1633
6908 |PFHpA (cas# 375-85-9) o648  [EPA 1633
6912 |PFOA (cas# 335-67-1) o648 EPA 1633
6906 |PFNA (cas# 375-95-1) [o648  [EPA 1633
6905 |PFDA (cas# 335-76-2) loc4s A 1633
6904 |PFUNDA (cas# 2058-94-8) |osas A 1633
6903 |PFDoA (cas# 307-55-1) lo648  [EPA 1633
9563 DA (cas# 72629-94-8) lo648  [EPA 1633
6902 |PFTeDA (cas# 376-06-7) 648  |[EPA 1633
6918 |PFBS (cas# 375-73-5) Escta EPA 1633
6934 |PFPeS (cas# 2706-91-4) lo648  [ePA 1633
6927 |PFHXS (cas# 355-46-4) |EIZE] A 1633
9470 |PFHPS (cas# 375-92-8) |oeas A 1633
6931 |PFOS (cas# 1763-23-1) o648 A 1633
6929 |PFNS (cas# 68259-12-1) lo648 A 1633
6920 |PFDS (cas# 335-77-3) lo648  [EPA 1633
6923 |PFDOS (cas# 79780-39-5) loc4as A 1633
6917 |PFOSAm (cas# 754-91-6) lo648 A 1633
9431 |[EtFOSE (cas# 1691-99-2) [o648 [EPA 1633
6949 |MeFOSE (cas# 24448-09-7) o648  JEPA 1633
9395 [EtFOSAmM (cas# 4151-50-2) |EEZE] A 1633
9433 |MeFOSA (cas# 31506-32-8) | EIEE] A 1633
4847 |[NMeFOSAA (cas# 2355-31-9) o648 EA 1633
4846 |NEtFOSAA (cas# 2991-50-6) |EEE] A 1633
6946 |4:2FTS (cas# 757124-72-4) |9648 A 1633
6947 |6:2FTS (cas# 27619-97-2) lo6as A 1633
6948 |8:2FTS (cas# 39108-34-4) 9648 A 1633
9460 |HFPO-DA (cas# 13252-13-6) 9648  |EPA 1633
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J Cas #2 : 750 injections d'extrait de saumon dopé

« Reépétabilité des EIS sur 750 injections :
e BC,- PFOS =6.3%
e 13C. - PFHXA =7.8%
o 13C,- PFOA =9.1%

450000

- s, 13Ce-PFOS (CV = 6.3%) . . P
R - 3 - - - b 4 - h’
2 S5 S N S 2 A : g -
oo | 5 ¥ Ny Sapmn iy Iug ¥ T »F an

400000 -

300000

250000 ,a - 13Cs5-PFHXA (CV = 7.8%)
200000 | % s & so = -

150000

'4
;
4}
!
{
;

h . n. " - - 3 e = = &
100000 #: w .:!.‘. WM&W*""&JJ&’:M“:-’”
50000 13Cs-PFOA (CV = 9.1%)
° 0] 100 200 300 400 500 600 700 800

Number of Injections
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Analyse des composes
polaires : TFA

QSight® 500 IC/MS/MS




J TFA :le plus petit des PFAS, le plus présent
92 % 1,15 pg/L 25 ug/L

des échantillons d'eau contiennent du TFA concentration moyenne mesurée maximum relevé (Gard)

Campagne ANSES 2023-2025 : 1 274 échantillons d'eaux brutes et distribuées, 35 PFAS recherchés

Un cadre réglementaire qui se durcit Les défis analytiques

» Contréle sanitaire du TFA dans I'eau potable en France au « CF,COOH : acide fort (pKa = 0,3), trés polaire — pas de
01/01/2027 (décret 2025-1287) rétention en phase inverse C18

 France : valeur sanitaire provisoire 60 ug/L, objectif 10 pg/L  Fragmentation pauvre (113 — 69 CF,~;113 — 19 F):
(DGS) — Pays-Bas : 2,2 ug/L confirmation délicate

« EFSA (juillet 2026) : DJA abaissée a 0,014 mg/kg pc/j (au lieu « Contaminant ubiquitaire du laboratoire (solvants, réactifs,
de 0,05) ; ARfD 0,07 mg/kg pc circuits LC) — mattrise des blancs

« ECHA - RAC (juin 2026) : avis en faveur d'un classement  Réponses : IC-MS/MS (suppression KOH) ou UHPLC-HILIC
toxique pour la reproduction 1B (Raptor Polar X), injection directe
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I Analyse des composés polaires dans les eaux - TFA

Parametres IC

Colonne SH-AC-11 (4.6x250 mm)

Parametres MS

QSight® 500

Etape Temps Conc KOH

(min)

Initial 1 mL/min 40 mM Drying Gas
2 7 1 mL/min 40 mM Température HSID 250°C
Température colonne 30°C Nébuliseur Gas 250
Suppresseur 2 mm Type de source EDIT®
Injection volume 50 pL Température de source 400°C
Courant de suppresseur 65 mA Tension Electrospray -3000V

Tension Offset Tip 100 V

Table MRM

Polarité Composé Tr (min) M1RF CCL2 Dwell Time
(ms) L
) A o4

Négative TFA-1 113.00 113.00 4.478 497.7

Négative TFA-2 113.00 69.00 4.478 497.7 16 -5 28 350
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J TFA

7

12930 S g TR gl Y205 S gl
EIC-MRM 113.00/11300 2 pairs) EV: -12 W CC: € ¥ Exp Eapesiment 1° T2 Number of Scans...  BICMAM 113.00/88.00 [2 pairs) £V: -3 ¥ CC: 16V Bxp Experiment 1 TFA-1  Number of Scans: 5..  EIC -NRM 11300/68.0 (2 pairs) B4 -5 V CC: 16 V Exp "Bxperiment 1" TRA-1 - Number of Scans: 5...

Smoatring Lever 1 Mec 155308 Smootning Lavek 1 Max TE3E-2eps Smootring Levet 1 Mac 10353 s
Standard Curve: "Concentration vs Area”
Source "EDIT ES 2" Component "TRA-1 (113.0/60.00" o = WM ot 100
y=10538x + 23300 R® = 0.0957 [ByAres, Linsar, 1/%] an 20 ng/L
0 - E
-l Vatd S/N 75
120000000000 —| E ! B B
. 2ng/L : i 10ng/L: =
: S/N21 ® | S/N54 ®
10000000 ] o =
wm | 2
wm b
m r w0k
BO000.00000 —| 0 LB L Ln 0 L L 0
E 3 35 4 45 5 55 6 (4] 35 4 45 5 55 L] 65 3 4 5 (]
= Time mir] Time (min} Time fmin)
= % x
- T/28/2025: S50 ngl - .
GOO000.00000  —] BIC MW £ 13D/60.00 (2 paits) £V 5 OC: 16 ¥ Exp “Brgeriment 1" TFA-1 - Number of Scans: 5., Signal to Noise Calculation (1 StDev)
E Smoathing Levet: 1 Mex 11%=3 s
e L
(|| T | |
00000.00000 —| 50 ng/l_ L I ™ B R
1000 | ASH Ams  ISMEME  BSME.00 LAMIS00 1AME003  LESTEMO  [486-554] [
S/N 137 54000 Rms THMEDIQ  3AB1E.000 SA0BE-002 SBO0E-D02 ST4BEA02 [A00-534] |
g W TEET Ams  UDMEWDS  GABIES000 SISUES00Z SSME02 SBAON  [A7B-521 [
20000000000 — ' g 37270 Rms  LMEESDOR ATVEE.000 S306E-002 BSSIED00 GAETELDR [AGE-51%) [
g
[ H
000000 _P @
T T T T T
an 10000 20000 30000 40000 50000 m
Concentration ! 3 i s

5
Tine i) ——

Courbe d'étalonnage de 2 a 5000 ng/L Chromatogrammes du TFA a des concentrations de 2 ng/L, 10 ng/L, 20 ng/L et 50 ng/L

% RSD (n=10)

Résultats d'échantillons d'eau et B
répétabilités respectives sur 10 ot

EU 1.18 11.85
injections (CV %).

Eau sup 252.98 2.02 Ay
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I TFA et les blancs

blcs
EDIT ESI 2 113.0/69.0 TFA-1 MRM- "Moving Average, 3, 2" “IntelliPeak, 100,5,300,1,1000,10,800 ,10, version 1" xC
= .99
£ 20000
=]
£ 15000
£ e
]
-
000
] >
=< op
T T T T T T
an o 20 =0 a0 =0 50 L)
Retention Time (Minutes)
blc7
EDIT ESI 2 113.0/69.0 TFA-1 MRM- "Moving Average, 3, 2" “IntelliPeak, 100,5,300,1,1000,10,800 ,10, version 1" xic
= oo
5 25000
Z 20000
£ oo
2 o000
=
£ soon
< oo
T T T T T T
an o zo =0 ao so 50 o
Retention Time (Minutes)
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EDIT ES1 2 112.0/69.0 TFA-1 MRM- "Moving Average, 3, 2" "IntelliPeak, 100,5,300,1,1000,10,200 ,10, version 1" xic
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E 2000.0
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3 o000
2
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< oo
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Bl
EDATE512 T13.0680 Thk~1 MRN- Maing Average, 3, 2 “IneliPesk, 00330011000,10800,10, version T W
- 00
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]
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g 00|
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Retention Time (Minates)
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iy \.

QSight® 500 UHPLC/MS/MS S8k

Kooth.

Analyse du TFA en UHPLC
mode HILIC — Raptor Polar X




J TFA en UHPLC-HILIC : paramétres LC
o caesseam

Restek Raptor Polar X, 50 x 2,1 mm (réf.
Colonne P ! ! ( 0 “ Q
9311A52) o .
No  Time (min) Flow (mL/min) A %B Shape Type Value
Phase mobile A Eau + 10 mM formiate d'ammonium N > ) o0 § WO % Winimum Pressure (100 ______Jps
3 570 | | 0400 | | 0 1 | % | Goear v| Maximum Pressure PS'
. , o . . . ilibration Time | 0.00 i
Phase mobile B Acétonitrile + 10 mM formiate d'ammonium :::':a o Fe i
mp )
Z o 9 Pu Solvent
Elution Isocratique 10 % A/ 90 % B o
Pump A |Solvent2 |
Débit 0,400 mL/min Pumps | Sehert2 |
Durée d'analyse 5,7 min 1o0f . 3
3
g
z o g H 1z
Température colonne 40 °C £ 5 15
g [ ] B
Température passeur 10 °C
0 0.5‘ — 1I — 1!5 — ; — IZTS ’ I“":E(r;‘in}ill 3‘5 n‘i 4!5 — IS — 5‘5 ¢
Injection Full LoopFill = boucle 200 pL

o o Méthode « LC Meth TFA Hillic 10 90 isocratique » — pompe et passeur QSight LX-50
Fort puis faible (2 x 1 000 pL), lavage avancé a

Lavage aiguille 1.4 min
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] TFA en UHPLC-HILIC : paramétres MS (source EDIT)

Parameétre source EDIT Table MRM - mode négatif, résolution Low/Low
Mode d'ionisation ESI négatif Composé Tr Fenétre | . |ty | coL2 | Dwell
(min) | (min) (ms)

Drying Gas 60 TFA-1 1129 691 45 2637 Quantification
(CFy)
Température HSID 250 °C
TFA-2 1129 191 4,52 3 50 =& 28 263,7 Confirmation (F-)
Nébuliseur (sonde 2) 150 . . i
M2-TFA 1149 700 452 3 15 -1 24 2637 EtFaA'\O” interne °C,
Tension Electrospray -3200V
Tension Ti -3000V . . . . . . .
P  Deuxieéme transition 113 — 19 (F-) : confirmation possible malgré une fragmentation
pauvre
Offset 200 V ,
» Etalon interne '3C,-TFA : correction des effets matrice et de la dérive
Température de source 650 °C
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J TFA en UHPLC-HILIC : étalonnage

= i io” Attendue
.' l. : : .' m CaICUIee (ng/L)
y = -0.000053105 v+ 004129 x + 087886 R* = 090023 {ByArea, Quadratic, 1/X) (ng/ )

Source "EDIT ESI 2" Component “TFA-1 (112.9/62.1)

STD 1 0,9 99,4 %
00000 —
L
STD 2 2 2,03 101,3 %
250000 — 6
2 STD 5 5 494 98,9 %
& 200000 —
g - o,
< . STD 20 20 20,22 101,1 %
v 1.50000 —
g
a O,
o0 | g STD 40 40 39,48 98,7 %
— STD 50 50 50,34 100,7 %
00000 B
[ | ] | |
o 1 e e e e - Exactitude 98,7 — 101,3 % sur toute la gamme de 1 a 50
Concentration ng/L

TFA-1 (1129 — 69,1) — ratio daire / "*C,-TFA, 1 a 50 ng/L, quadratique 1/x : R? = 0,99988
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J TFA en UHPLC-HILIC : maitrise des blancs

9/30/2026: BLCEI 1
EIC -MRM 112.90/69.10 (3 pairs) EV: -3 V CC: 16 V Exp “Experiment 1" TFA-1 Number of Scans: 2.
Smoothing Level: 1 Max: 3.86E+5 ¢

2) -MRM 112.9/69.1
BLCEI1

2) -MRM 112.9/69.1
sTD2

38E+05 2) -MRM 112.9/69.1
BLCS

3.6E+05 - 2) -MRM 112.9/69.1
BCEI2
34E+05

32E+05 |-

3E+05 -
28E+05 -
26E+05
24E+05 -

22E+05 |-

Intensity (cps)

2E+05 -

18E+05

1.6E+05

14E+05

12E+05 -

1E+05 (-

80000 -
60000
40000 -
20000 -
ol L L L L L L L L L L L L L L L L ! L L L L L
395 4 405 4.1 415 42 425 43 435 44 445 45 455 46 465 47 475 43 435 49 495 5
Time (min)

TFA-1 (1129 — 69,7) — BLC El 1 blanc de début de séquence - STD 2 standard 2 ng/L - BLC 6 blanc de fin de
séquence
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Le point critique n'est pas la

sensibilité du QSight 500, mais le
maintien de blancs bas et stables

» Signal TFA présent dans les blancs, du
méme ordre de grandeur que le standard a
2 ng/L

« Blanc de fin de séquence au niveau du
blanc de début : pas d'accumulation au fil
de la séquence

+ La limite de quantification est fixée par le
niveau des blancs
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J TFA :IC-MS/MS ou UHPLC-HILIC ? Conclusion

Systéeme Chromatographie ionique + suppresseur + QSight 500 UHPLC LX-50 + QSight 500 (méme chaine que les PFAS)

Colonne SH-AC-11 (4,6 x 250 mm) Restek Raptor Polar X (50 x 2,7 mm)

Phase mobile KOH 40 mM, isocratique !Eau 10.mM formiate d'ammonium / ACN (10:90),
isocratique

Débit / durée T mL/min — 7 min 0,4 mL/min — 5,7 min

Mécanisme de rétention Echange d'anions HILIC (partage hydrophile)

Sensibilité 2 ng/L (S/N21) 2 ng/L - identique

Atout clé Méthode éprouvée sur eaux, gamme 2 a 5 000 ng/L Pas de materiel dedie : bascule rapide sur TUHPLC,

analyse plus courte

Sensibilité identique en IC et en UHPLC-HILIC : |e choix se fait sur I'équipement disponible et la durée d'analyse, la limite réelle étant
fixée par les blancs
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J Conclusion : une stratégie par matrice
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Eaux propres

Matrices complexes

Matrices alimentaires

TFA

Maitrise des blancs

Injection directe 100 yL (NF EN 17892) : 20 PFAS de la directive quantifiables a 1 ng/L, 53 PFAS en 15 min

SPE GCB/WAX (EPA 1633) validée sur sols et eaux résiduaires (essai d'aptitude, interlabo) ; dilute & shoot
pour les échantillons tres chargés

Séparation des acides biliaires (TDCA) du PFOS ; robustesse démontrée sur 750 injections d'extrait de
saumon

IC-MS/MS ou UHPLC-HILIC (Raptor Polar X) : sensibilité identique (2 ng/L), la limite est fixée par les
blancs

Colonne delay, kit PFAS-free, dilution isotopique : la condition de toute quantification au ng/L
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