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INTERSOL 
Mesure des Substances préoccupantes pour la santé et 

l’environnement

1. Quelle était l’approche conventionnelle

2. Critères d’analyse des sols pollués – Calcul de la valeur limite

3. Analyse des sols pollués et accréditation COFRAC programme 
134

4. Validation des méthodes selon la norme ISO 17025 (ex: BTEX)

5. Les nouveaux contaminants SVHC selon REACH

6. Les techniques d’analyses HPLC/MS/MS

7. Analyser de la radioactivité dans les sols
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Critères d’analyse des sols pollués par orientation  
Calcul des valeurs limites suivant l’arrêté du 31.12.04 

pour le stockage Classe 2 ou classe 3

a) Conduite test lixiviation

Suivant Norme NFEN 12 – 457.2

Ratio Solide/Liquide (1/10)

b) Critères paramétrés. sur lixivats du sol et méthodes

Métaux lourds

Anions chromatographie ionique – Détection électrochimique

Indices pluriels: Colorimétrie

COT: détection infrarouge après combustion

Fractions solubles : Gravimétrie

c) Critères sur sols : paramètres organiques

COT (Carbone Organique Total)

BTEX (Benzène, Toluène, Ethyl-benzène et Xylènes) GC/HS

Hydrocarbures C10 à C40 (CPG/FI)

HAP (Hydrocarbures polyaromatiques HPLC/Fluorométrie
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COFRAC PROGRAMME N°134  ISO 1725

Analyse des sols en relation avec l’environnement

Tableau 1 – PARAMETRES DE BASE

X 31-102

ISO 11 465 (X 31-102)

NF P 94-050

Matières sèches (ou humidité)PB. 50

ISO RT 11046Indice d’hydrocarbures (par infrarouge)PB. 40

ISO 10 694 (X 31-409)Carbone organique et total par analyse 
élémentaire

PB. 30

NF (X 31-409)

NF P 94-055

Carbone organique par oxydationPB. 20

ISO 10 390 (X 31-117)pH 20PB. 10

TEXTE DE 
REFERENCE

NATURE DE L’ANALYSECODE
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COFRAC PROGRAMME N°134  ISO 1725

Analyse des sols en relation avec l’environnement

Tableau 2 – PARAMETRES MINERAUX

ISO 11-262 (X 31-407)Cyanures totauxPMA.20

ISO 11-262 (X 31-407)Cyanures libérauxPMA.10

TEXTE DE REFERENCENATURE DE L’ANALYSECODE
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Exigence spécifique – Analyse des sols Programme 34

a) Le prélèvement

Revue de contrat laboratoire pouvant s’appuyer sur règles X31-100 et ISO 10-381

Réserve signification résultats/Conditions transport et conditionnement échantillons

b) Préparation échantillons - NFX 31-101 et ISO 11-642 (X31-412)

Séchage pour réaliser majeurs et minéraux tracés 

� Air ambiant

� Etuve T°<40°C

� lyophilisateur

Pour les composés volatils (BTEX…)

� Travail sur échantillon brut

� Détermination humidité
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c) Méthode de mise en solution – Détermination métaux lourds

NFX 31 – 51 et ISO 11466 (X 31 – 415)

Choix de la méthode la plus adaptée

d) Analyses

Méthodes alternatives validation
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Un perfectionnement constant de la méthodologie d’analyse
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PROTOCOLE EXPERIMENTAL
DU TRAITEMENT ECHANTILLON

Ouvrir le flacon dans une salle exempte de solvant

Homogénéiser l’échantillon à la spatule

Peser exactement environ 50 g de sol dans un flacon de 

125 mL fermé par un bouchon *

Ajouter 50 mL de méthanol à la pipette 2 traits

Agiter 1 h sur un agitateur à plateau

Laisser décanter

Dans un vial de 22 mL, ajouter 9 mL 

d’eau milliQ à la pipette jetable 
Prélever 1 mL de surnageant à la pipette jetable 

Sertir  immédiatement

Placer le vial dans le carrousel du génésis

IM-0254

Ajouter 1 mL de surnageant à 9 mL d’eau
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LES INCERTITUDES DE LA METHODE
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LES INCERTITUDES DE LA METHODE 
A PARTIR DES TESTS DE PERFORMANCE

28412148315o-xylène

29868

2974

15mp xylène

29436149915ethylbenzène

28426

1511

15toluène

27414151315benzène

U (%)U µg/kgmoyenne des essais µg/kgnb d'essai
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Analyses méthodes, valeurs limites, pour 
admissions des sols pollués, un centre de stockage 

classe 2, classe 3, selon l’arrêté du 31/12/2004.
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INTERPRETATION DES RESULTAS D’ANALYSE DE SOL
CRITERES DE CLASSIFICATION-STOCKAGE SOLS 

POLLUES

Paramètres Unités Résultats Classe 2 Classe 3

Anions mg/kg

(NF EN ISO 10304-1)

Fluorure 26,0 < 150 < 10

Chlorure 14,0 < 15 000 < 800

Sulfate 97 < 20 000 < 1 000

Indice phénol mg/kg < 0,25 < 10 < 1

(XP T 90-109)

COT mg/kg 121 < 800 < 500

(NF EN 1484)

Fraction soluble mg/kg 1620 < 60 000 < 4 000

(NF EN 15216)
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Paramètres Unités Résultats Classe 2 Classe 3

Matières sèche sur brut % 62,9

(NF ISO 11465)

HPA mg/kg

(HPLC UV/Fluo)

Naphtalène sur sec 0,8

Acénaphtylène sur sec < 1

Acénaphtène sur sec < 0,2

Fluorène sur sec < 0,1

Phénanthrène sur sec 0,8

Anthracène sur sec < 0,1 Somme des HAP

Fluoranthène sur sec < 0,5 < 100 < 50

Pyrène sur sec < 0,5

Benzo(a)anthracène sur sec < 0,1

Chrysène sur sec 0,2

Benzo(b)fluoranthène sur sec 0,3

Benzo(k)fluoranthène sur sec < 0,1

Benzo(a)pyrène sur sec < 0,1

Dibenzo(a,h)anthracène sur sec 0,2

Benzo(g,h,i)pérylène sur sec < 0,5

Indéno(1,2,3-cd)pyrène sur sec < 0,2
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Paramètres Unités Résultats Classe 2 Classe 3

PCB mg/kg

(ME-0172 GC/ECD)

PCB n°28 sur sec < 0,02

PCB n°52 sur sec < 0,02

PCB n°101 sur sec < 0,02 Somme des PCB

PCB n°118 sur sec < 0,02 < 50 < 1

PCB n°138 sur sec < 0,02

PCB n°153 sur sec < 0,02

PCB n°180 sur sec < 0,02

BTEX µg/kg

(ME 0182/ espace de tête)

Benzene sur sec < 30

Toluène sur sec < 30 Somme des BTEX

Ethylbenzene sur sec < 30

M,p Xylènes sur sec < 30 < 30 < 6

O Xylène sur sec < 30 

COT mg/kg 540 < 5 % < 30 000

(MO-0350 selon NF EN 13137)
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Paramètres Unités Résultats Classe 2 Classe 3

Hydrocarbures totaux mg/kg 2018 < 5 000
< 500

(NF EN 14039, par agitation (MO-0308))

Essai de lixiviation

(NF EN 12457-2)

Eléments mg/kg

(ICP-MS)

Arsenic < 0,1 < 2 < 0,5

Baryum < 0.2 < 100 < 20

Cadmium < 0,01 < 1 < 0,04

Chrome < 0,05 < 10 < 0,5

Cuivre < 1 < 50 < 2

Molybdène < 0,2 < 10 < 0,5

Nickel < 0,05 < 10 < 0,4

Plomb < 0,1 < 10 < 0,5

Antimoine 0,080 < 0,7 < 0,06

Selenium < 0,1 < 0,5 < 0,1

Zinc < 0,5 < 50 < 4

Mercure < 0,01 < 0,2 < 0,01

(NF EN 13506)
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Substances extrêmement préoccupantes SVHC selon REACH

Substances provoquant des effets graves à long

terme chez l’homme et sur l’environnement :

• Substances Cancérigènes, Mutagènes, Reprotoxiques, catégorie 1 et 2
• Substances Persitantes, Bioaccumulables, Toxiques

• Substances Très Persistantes, très Bioaccumulables (vPvB)
• Perturbateurs endocriniens

• Substances dont les effets sérieux sur les humains ou sur l’environnement ont été
scientifiquement prouvés

Substances émergentes
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Liste des 15 substances préoccupantes ( SVHC) « candidates »
REACH

� Liste du 28 octobre 2008

� Quelles sont ces 15 substances dites candidates à autorisation (annexe XIV règlement 
REACH) ?

� Pour chaque substance contenue à
>0.1% (m/m)

� Obligation d’INFORMATION
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2-musk xylene

7-Paraffines 
chlorées, C10-13

Liste Candidate REACH du 28/10/08

1- Anthracène

8-4,4'Diaminodiphenylmethane

9-Oxyde de bis(tributyletain)

5-Hexabromocyclododecane
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Liste Candidate REACH du 28/10/08

3- Phthalate de dibutyle

6-Phthalate de bis(2 éthylhexyle)

4- Phtalate de benzyle et de butyle 
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14-Dichromate de sodium

15-Chlorure de cobalt (II)12-Trioxyde de diarsenic

10-Hydrogénoarsenate de plomb

11-Pentoxyde de diarsenic

13-Arséniate de triéthyle

Liste Candidate REACH du 28/10/08
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Substances Extremement Préoccupantes et stratégie d’analyse

1. Ces substances sont contenues dans des articles et peuvent être présentes dans 
l’environnement

2. Méthodes adaptées à chaque type de matrice

3. Optimisation : méthodes multicomposés
• Multicomposé en ICP, spéciation, GC/MS, LC/MS/MS

4. Présentation de l’état de l’art de SGS MULTILAB
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� En préalable à l’analyse GC/MS 

� extraction simultanée

� 7 SVHC de la liste candidate���� semivolatiles

• Anthracène, DBP, DEHP, BBP, HBCDD, musk xylène et SCCP ( paraffine chlorée à chaines 
courtes)

� Extraction par un mélange Dichlorométhane/ Hexane

Stratégie d’optimisation:
Traitement échantillon commun pour 7 substances candidates 
REACH
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� Methode d’analyse de ces composés par GC/MS

Liste Candidate REACH du 28/10/08
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Dosage simultané en GC/MS

6

5

4

3

2

1

Bis 2 ethyl hexyl phtalate

Anthracène

Hexabromocyclododécane et ses 3 
diastéréoisomères

Benzyl butyl phtalate

Dibutyl phthalate

Musk xylène
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Dosage simultané de 7 molécules de la liste candidate 15 substances REACH en GC/MS

•Etalon interne phenanthrene deutérié
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Spectre de Masse 
du musk xylène
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Analyse des chloroparaffines

� Lubrifiant pour le travail des metaux

� Additif des bains du cuir 

� Retardateur de flamme dans les textiles, caoutchouc, peintures, mastics, adhésifs

� Persistantes, bioaccumulables, toxiques

� Même extraction 

� Analyse par GC/MS

15 Substances de la liste candidate REACh du 28/10/08
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• Même extraction que les 6 autres 
substances semi-volatiles
• Analyse par GC/MS
• Tables d’ions spécifiques

•Ions 75, 65, 89

Analyse des chloroparaffines
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� Matières prémières pour la production du methylendiphenyl diisocyanate pour 
PUR et produit de dégradation du PUR 

� Agent de durcissement pour les résines epoxy, adhésifs

� Cancérigène catégorie 2

Dosage du 4,4’Diaminodiphenylmethane par LC/MS/MS

15 Substances de la liste candidate REACh du 28/10/08
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4,4’ methylène-bis(2-methylaniline)

Dosage du 4,4’Diaminodiphenylmethane par LC/MS/MS

� Extraction 

� Analyse en LC/MS/MS
– Etalon interne :4,4’ methylène-bis(2-methylaniline)

15 Substances de la liste candidate REACh du 28/10/08
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Blanc

Étalon de la gamme

Echantillon

Dosage par LC/MS/MS

•Colonne:

•C18 Atlantis

• (4,6x100mmx 3µm)

•Dosage par MRM

•Transition 199>106

Etalon interneMDA
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� Biocide dans les peintures anti-fouling et autre biocide, 
utilisations industrielles également

� PBT

Analyse de l’oxyde de Bis(tributylétain)

15 Substances de la liste candidate REACh du 28/10/08
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Analyse de l’oxyde de Bis(tributylétain)

� Dosage sous forme de Tibutylétain par GC/MS

� Dérivation au Tétraéthylborate de sodium
• Reaction d’éthylation

RpSn(4-p)+(4+p)NaBEt4� (4-p)Na+(4-p)BEt3

� Préparation : extraction en  présence tampon acétate

15 Substances de la liste candidate REACh du 28/10/08

ou p=4 et R groupement alkyl ou aryl
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Dosage par GC/MS du TBTO
15 Substances de la liste candidate REACh du 28/10/08
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Dosage par GC/MS du TBTO
15 Substances de la liste candidate REACh du 28/10/08



LD50
• ASIII 14 mg/kg
• AsV 20 mg/kg

10-11-12-13
Arsenic et composés minéraux

As2O3

Triéthyle Arséniate

� Amélioration de la résistance à la 
corrosion

� Arséniate de plomb comme pesticides

�Trioxyde d’arsenic comme pesticides, 
le traitement et conservation des peaux 
dans la tannerie 

� Pentoxyde d’arsenic comme herbicide 
et défoliant

Solide cristalliséAsO4PbH

Arséniate de plomb

PoudreAs2O5

Pentoxyde d’arsenic

Solide cristalliséAs2O3

Trioxyde d’arsenic

Utilisation dans la vie de tous les joursForme physiqueSubstance chimique
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10-11-12-13
Screening par Arsenic total
Arsenic et composés minéraux

Dosage de Arsenic total

BLU KBA

LQ 10ppbNFENISO 15586Directfour graphite

Eau

NFEN ISO 17294-2Eau régale NFEN 13346NFEN ISO11466
Articles

15 substances

NFENISO 15586Eau régale NFEN 13346NFEN ISO11466four graphiteDéchets

NFENISO 15586

NFEN ISO 17294-2

Norme analytique

Eau régale NFEN 13346NFEN ISO11466four graphiteSol

LQ 5ppb +

screening
Bloc chauffant + NFEN15587.2ICP-MS

AvantageMinéralisationAppareillage
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10-11-12-13 
Spéciation As III, AsV
Arsenic et composés minéraux

Dosage des formes Arsenic et de ses composés inorganique pour REACH

� Minéralisation selon la matrice attaque acide (minéralisation totale)

� S’assure de la présence de As total screening ICP AES 

(NFEN ISO 11885)

� Si présence positive: la Spéciation As III et As V par couplage ICP-MS HPLC 

Echantillon Pompe HPLC ICP-MS BLU KBA
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Substances émergentes : 
Pesticides polaires

� Triazines :

• Atrazine, terbutryne, terbutylazine, secbumeton, desmetryn …

• Leurs métabolites : Desisopropylatrazine, 
Desethylatrazine, Desethylterbutylazine

� Hier : analyse en GC/TSD

� Existence de la norme NF EN 11264 en HPLC/UV qui devra 
évoluer … :

���� Aujourd’hui, analyse en LC/MS/MS

Atrazine Desmetryne Terbutylazine

Secbumeton Desethylatrazine Desisopropylatrazine
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� Strobilurines

• Azoxystrobine, Kresoxim-Methyl, Picoxystrobine, Dimoxystrobine,…

� Actuellement analysées en LC-MS/MS

� Exemple d’extraction de la Dimoxystrobine des eaux par SPE HLB Oasis :

Dépôt de 100 mL de l’échantillon

Lavage avec Eau/MeOH

Elution avec  20 mL de MeOH
et concentration à 2 mL

Pic de LQ de la Dimoxystrobine à 0,002 µg/L

Echantillon positif en Dimoxystrobine à 0,070 µg/L

Injection de 10 µL en LC-MS/MS

Structure de la Dimoxystrobine

Substances émergentes : 
Strobilurines par HPLC-MS/MS
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Analyse de radionucléides dans des sols

Pour y répondre:

-Analyse des sols par spectrométrie gamma:

→ Radioactivité naturelle (40K, 7Be, 

familles du 232Th, de l’235U et de l’238U) 

→ Radioactivité artificielle (134Cs, 137Cs, 131I)

SGS Multilab Rouen est agréé par le Ministère de 

l’environnement pour la mesure des radionucléides émetteurs γ γ γ γ > 

100 keV dans les matrices sols (terres, sédiments, boues)

-Dosage de l’Uranium par ICP/MS
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Analyse de radionucléides dans des sols

� 3 questions:

1) La radioactivité dans les sols évolue-t-elle au cours du temps?

2) Y a-t-il des lieux de concentration de cette activité?

3) La radioactivité constatée peut-elle avoir des effets sur la santé?
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INTERSOL 2009
SGS MULTILAB de nouvelles avancées

Mesures des substances émergentes et préoccupantes pour la santé et 
l’environnement

• Une capacité de réponse à la réglementation REACH, DCE
• Un défi analytique permanent
• Une expertise reconnue et implémentée

– Accréditation COFRAC programmes 134 (sols) 135 (Radioactivité) 156 (sédiments) PRG 
Déchets.

– Agréments Ministères Ecologie et Santé et radioactivité

– Agrément au Crédit Impôt Recherche pour les années 2007 à 2009 depuis le 22 avril 2008
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SGS MULTILAB, un partenaire de référence pour votre développement

SGS MULTILAB vous remercie de 
votre attention


