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S! ig INTERSOL
esure des Substances préoccupantes pour la sante et

I’environnement

1. Quelle était I'approche conventionnelle

2. Criteres d’analyse des sols pollués — Calcul de la valeur limite

©

Analyse des sols pollués et accréditation COFRAC programme
134

Validation des méthodes selon la norme ISO 17025 (ex: BTEX)
Les nouveaux contaminants SVHC selon REACH
Les techniques d’analyses HPLC/MS/MS

Analyser de la radioactivité dans les sols

N o o A
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Criteres d’analyse des sols pollues par orientation
Calcul des valeurs limites suivant I’arrété 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) Critéres paramétrés. sur lixivats du sol et méthodes
Métaux lourds

Anions chromatographie ionique — Détection électrochimique
Indices pluriels: Colorimétrie

COT: détection infrarouge aprés combustion

Fractions solubles : Gravimétrie

c) Criteres sur sols : parametres organiques
COT (Carbone Organique Total)

BTEX (Benzéne, Toluéne, Ethyl-benzéene et Xyléenes) GC/HS
Hydrocarbures C10 a C40 (CPG/FI)

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

Analyse des sols en relation avec I'’environnement

Tableau 1 — PARAMETRES DE BASE

CODE NATURE DE L’ANALYSE TEXTE DE
REFERENCE
PB. 10 | pH 20 ISO 10 390 (X 31-117)
PB. 20 | Carbone organique par oxydation NF (X 31-409)
NF P 94-055
PB. 30 | Carbone organique et total par analyse ISO 10 694 (X 31-409)
élémentaire
PB. 40 | Indice d’hydrocarbures (par infrarouge) ISO RT 11046
PB. 50 | Matieres seches (ou humidité) X 31-102
ISO 11 465 (X 31-102)
NF P 94-050
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COFRAC PROGRAMME N°134 ISO 1725

Analyse des sols en relation avec I'’environnement

Tableau 2 — PARAMETRES MINERAUX

CODE NATURE DE L’ANALYSE TEXTE DE REFERENCE

PMA.10 Cyanures libéraux 1ISO 11-262 (X 31-407)

PMA.20 Cyanures totaux ISO 11-262 (X 31-407)
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Exigence spécifique — Analyse des sols Programme 34

a) Le prélevement
Revue de contrat laboratoire pouvant s’appuyer sur regles 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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SGS.

¢) Méthode de mise en solution — Détermination métaux lourds
NFX 31 —-51 et 1SO 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

ESPACE DFE TETE STATIQUE DETECTION FID

AROMATIQUES VOLATILS (BTEX) : DOSAGE DANS LES SOLS, SEDIMENTS ET BOUES EN

Révision Date Auteur Vérificateur Assurance Désignation de la Pour
Nomy/visa Nom/visa Qualite modification approbation
Nomy/visa Nom/visa
| A 74/06/2007 | 5. DESANNAUX F.DAVID l. BEUCHER Création du document P. BLANFUNE
| E. LUCAS
B 718/08/2003 | 5. DESANNAUX F. DAVID C. SAPETA Mise & jour des étalons et des conditions P. BLANFUNE
D. LEGROUT analytiques
C 22/12/2005 C. MERKEN 0. MAGAT C. SAPETA Compleément d'information sur Ia P. BLANFUNE
D. LEGROUT préparation des échantillons, ajout
nouvel étalon
D 27/04/2006 C. MERKEN A. PELLUCHON C. SAPETA Criteres d'exploitation des résullats et P. BLANFUNE
D. LEGROUT didentification (suite audit COFRAC) :
report a la ME-O036)
Réalisation du blanc méthanol. " 1 .
KA
E 11/03/2008 G. FISsON D. LEGROUT l. BEUCHER Unité de suivi des temps de rétention '{ ‘}:Jk’ /A \;—;UNE
A. REI\&QRD ¥ & relatifs pour la validation de
! T 1 / | Iidentification o
4“&/' / s i fadéguation PS-00172)
.\I‘ y Fidélité et justesse dans un sol
: =4 faodt 2006).
N
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PROTOCOLE EXPERIMENTAL
DU TRAITEMENT ECHANTILLON

Ouvrir le flacon dans une salle exempte de solvant

A
Homogeénéiser I'échantillon a la spatule

.

Peser exactement environ 50 g de sol dans un flacon de
125 mL fermé par un bouchon *

Ajouter 50 mL de méthanol a la pipette 2 traits

Agiter 1 h sur un agitateur a plateau

m Laisser décanter

Dans un vial de 22 mL, ajouter 9 mL Prélever 1 mL de surnageant a la pipette jetable
d’eau milliQ a la pipette jetable ¢

Ajouter 1 mL de surnageant a 9 mL d’eau

l

Sertir immédiatement

Placer le vial dans le carrousel du génésis
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LES INCERTITUDES DE LA METHODE

aram i echantillon injectée Diagramme des causes a effets
Quantité de matiere BTEX étalon
-y pipette S0mL  halce  flacons 125ml
Poltution ambiarte » tolérance . Pipetman
\ “ po / ,,."/_ polhiion Pallution
WP / ertrartinn S L&lﬁm
«— lempérsture
Fi . . Valume
Pipette 101d Pollution Vial 20ml N & étalon
jetable _
Vil 20ml Pollution ambiatde
o L8]
sertissage
conseryation
Prépardion échantillon
Appareds (50,
iyjecteut)
Homogeneite Aire moy ech Aire moy étalon
del'gch Température :

Facteurs influencant
mais non guantifiables
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LES INCERTITUDES DE LA METHODE
A PARTIR DES TESTS DE PERFORMANCE

nb d'essai moyenne des essais pg/kg U pg/kg U (%)

benzene 15 1513 414 27
1511

toluéne 15 426 28

ethylbenzéne 15 1499 436 29
2974

mp xyléne 15 868 29

o-xylene 15 1483 412 28
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SGS.

Analyses meéethodes, valeurs limites, pour
admissions des sols pollués, un centre de stockage
classe 2, classe 3, selon I'arréte du 31/12/2004.
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INTERPRETATION DES RESULTAS D’ANALYSE DE SOL
CRITERES DE CLASSIFICATION-STOCKAGE SOLS

Parametres Unités
Anions mg/kg
(NF EN ISO 10304-1)

Fluorure

Chlorure

Sulfate

Indice phénol mg/kg
(XP T 90-109)

COoT mg/kg
(NF EN 1484)

Fraction soluble mg/kg

(NF EN 15216)

POLLUES

Résultats

26,0
14,0
97

< 0,25

121

1620

<150
< 15000
<20 000

<10

< 800

<60 000

Classe 2 Classe 3

<10
< 800
<1000

<1

< 500

<4000
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Unités Résultats Classe 2 Classe 3

% 62,9
(NF ISO 11465)
HPA mg/kg
(HPLC UV/Fluo)
Naphtaléne sur sec 0,8
Acénaphtylene sur sec <1
Acénaphténe sur sec <0,2
Fluorene sur sec <0,1
Phénanthréne sur sec 0,8
Anthracéne sur sec <0,1 Somme des HAP
Fluoranthéne sur sec <05 <100 <50
Pyréne sur sec <05
Benzo(a)anthracéne sur sec <0,1
Chryséne sur sec 0,2
Benzo(b)fluoranthene sur sec 0,3
Benzo(k)fluoranthéne sur sec <0,1
Benzo(a)pyréne sur sec <0,1
Dibenzo(a,h)anthracéne sur sec 0,2
Benzo(g,h,i)péryléne sur sec <05
Indéno(1,2,3-cd)pyréne sur sec <0,2
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Parametres 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 Hg/kg

(ME 0182/ espace de téte)

Benzene sur sec <30

Toluéne sur sec <30 Somme des BTEX
Ethylbenzene sur sec <30

M,p Xylenes sur sec <30 <30 <6
O Xylene sur sec <30

COoT mg/kg 540 <5% < 30 000

(MO-0350 selon NF EN 13137)
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ux mg/kg

<500
(NF EN 14039, par agitation (MO-0308))

Essai de lixiviation
(NF EN 12457-2)

Eléments mg/kg

(ICP-MS)

Arsenic <0,1
Baryum <0.2
Cadmium < 0,01
Chrome < 0,05
Cuivre <1
Molybdene <0,2
Nickel < 0,05
Plomb <0,1
Antimoine 0,080
Selenium <0,1
Zinc <0,5
Mercure < 0,01

(NF EN 13506)

Unités Résultats

Classe 2 Classe 3

2018

<100
<1
<10
<50
<10
<10
<10
<0,7
<0,5
<50
<0,2

<5000

<0,5
<20
< 0,04
<05

<05
<04
<05
< 0,06
< 0,1
<4

< 0,01
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Substances émergentes

Substances extrémement préoccupantes SVHC selon REACH
Substances provoquant des effets graves a long

terme chez 'lhomme et sur I’'environnement :

e  Substances Cancérigenes, Mutagénes, Reprotoxiques, catégorie 1 et 2
e  Substances Persitantes, Bioaccumulables, Toxiques

e  Substances Tres Persistantes, tres Bioaccumulables (vPvB)

e  Perturbateurs endocriniens

o Substances dont les effets sérieux sur les humains ou sur I'environnement ont été

scientifiquement prouvés
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Liste des 15 substances préoccupantes ( SVHC) « candidates »
REACH

B Liste du 28 octobre 2008

B Quelles sont ces 15 substances dites candidates a autorisation (annexe XIV réglemen
REACH) ?

—

® Pour chaque substance contenue a
>0.1% (m/m)

- Obligation d’INFORMATION
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&S Liste Candidate REACH du 28/10/08

HC .. -

\]/“' Hu.,—*“"a\]/ H"‘“-"/I\“n:}l-h I:mHm-;Iq
(| (|
il jl T T

1- Anthracene /\[/ [ ~ W e, Ot

Cl =l il

7-Paraffines
NS ~nH>  chlorées, C10-13 CH,

8-4,4'Diaminodiphenylmethane om 1

Br Br H.C CH,

. HH g §/!j{ 2-musk xylene

Br Br EHRD#EE
5-Hexabromocyclododecane \_.\—c

H
9-Oxyde de bis(tributyletain)
’ 19
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m Liste Candidate REACH du 28/10/08

N o
6-Phthalate de bis(2 éthylhexyle) T W

C Q

e

f’f’ﬁj\ 4- Phtalate de benzyle et de butyle
o, 9 - _,-’DH EE
1 T ~Bu
- 0
-

O

I
3- Phthalate de dibutyle
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S! ;S Liste Candidate REACH du 28/10/08

4 0
- As Pb2+ e Crs Na*  Na*
O » >0 -l el
10-nydrogénoarsenate de plomb 14-Dichromate de sodium
O O

I I
As_ AS

?1 Pent%xyde 39 diarsenic
As . As_

07 SN o Co2+ Cl Cl
12-Trioxyde de diarsenic 15-Chlorure de cobalt (Il
it
o /£
}“\n/‘“

13 Arséniate de triéthyle

)
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Substances Extremement Préoccupantes et stratégie d’analyse

1. Ces substances sont contenues dans des articles et peuvent étre présentes dan:
I’environnement

2.  Méthodes adaptées a chaque type de matrice

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

4. Présentation de I'état de I'art de SGS MULTILAB

22
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tratégie d’optimisation:
Traitement échantillon commun pour 7 substances candidates
ACH

B En préalable a I'analyse GC/MS

extraction simultanée

B 7 SVHC de la liste candidate—~> semivolatiles

e Anthracéne, DBP, DEHP, BBP, HBCDD, musk xyléne et SCCP ( paraffine chlorée a chaines
courtes)

B Extraction par un mélange Dichlorométhane/ Hexane

© SGS Multilab Rouen, Yvon Gervaise — INTERSOL 26 mars 2009
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S! ;S Liste Candidate REACH du 28/10/08

B Methode d’analyse de ces composés par GC/MS

© SGS Multilab Rouen, Yvon Gervaise — INTERSOL 26 mars 2009
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Dosage simultané en GC/MS

Anthracene
ik
Musk xylene CH,—C —CH,
O,M MO,
CH, CH,
. LI _— MO, -
Dibutyl phthalate il
T ™~Bu
L. 8}
g S
E!L!
Benzyl butyl phtalate [;'ﬁll
e ale o o
T !
TR
o =
e
Hexabromocyclododécane et ses 3 s
diastéréoisomeres o
/X\x/ Br
Bis 2 ethyl hexyl phtalate
i
i U ST CH
- 'T/{}':) v'CH).
Q “
(:HS T
/'/u
Ca,
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File :D: \DONNEES\SVHC\svhc06.D

Operator : MVI
Acqguired : 21 Nowv 2008 20 : 57 using AcgMethod SVHC.M
Instrument : 557 5C

Sample Name: svhc 10
Misc Info

Vial Number: 55 Dosage simultané de 7 molécules de la liste candidate 15 substances REACH en GC/MS

Abundan o TIC: svhc06.D\data.ms

2600000 1

Dibutyl ph!alale'

| 2400000

— Anthracene

2200000

N
*

‘ 2000000 ‘

Musk xylene
yelodod

s

~-—— Benzyl bulyl phtalat
Bis(2-ethylhexyl)phtalate

1800000 i '
1600000

1400000 i

1000000, ETALON
INTERNE

|
1200000 1

800000

600000

— Phenanthrene-d10 _

400000 ] \

200000 | (| \ 3\ ‘
I | 3 || A\ (" | .

- - —_ —

7 L = B T \ljf{—:’:

T T | ‘\‘-‘ . T '|_“'_'-"7-" T T o % S R L | AL i [ T T T |'-' T T i e e ‘- T T T—F
Mime--> 960 9.80 10.00 10.20 10.40 10.60 10.80 11.00 11.20 11.40 11.60 11.80 12.00 12.20 12.40 12.60 12.80 13.00 1320 1340 1360 13.80

Etalon interne phenanthrene deutérié

26
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** Search Report Page 1 of 1**
Unknown: Scan 388 (10.381 min): svhc06.D\data.ms
Compound in Library Factor = 934 Spectre de Masse
\
du musk xylene

100
50
43
‘ 128
77 91 115 297
57 65 103 ‘ 143
o l i | | |}.| 1 .': g El[l[\ !,7! byl Wl"‘ 1?.0 ‘175 1?0 ?Qﬁl 213 . IZ‘I?'SI 2:‘%1 lzﬁﬁl o ~.‘ = sans
50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310

30

Hit 1 : Benzene, 1-(1,1-dimethylethyl)-3,5-dimethyl-2,4,6-trinitro-
C12H15N306; MF: 931; RMF: 933; Prob 88.2%; CAS: 81-15-2: Lib: mainlib; ID: 147833.

1004 282
i I
= N—3)
43
50+
|
57 e
30 | 65 91 103 118 128 ; o o ..
43 297
,LJ__,M |._E!| ]J‘A_,J.Ll.uu," \1 ;,lth Ihign ||‘H|. IIIHII.. i 1.?.0 1?’.5 1?0 295 218 2?’6 2\?51 -2 R i-
0—43.0 'slo' 1t |l i SR L 58 O T R T S T=L T ¥ Rk g —

7o 90 110 4130 150 170 190 210 230 250 270 290 310

Hit 2 : Benzene, 1-(1,1-dimethylethyl)-3,5-dimethyl-2,4,6-trinitro-
C12H15N306; MF: 906; RMF: 911; Prob 88.2%; CAS: 81-15-2; Lib: replib; 10: 26506.

100+ 282
43 ﬁ ﬁ
1 G—NR N—/—0
50+
&7 N

— P

- 53~ 65 77 91 o115 128 o~ o e
©SG o ”,“ ||‘|'~"=‘ AT I‘.lll.‘ ‘I;L.: : ﬂllp‘ ‘I\!l. Il‘ll\ll-‘ l:lll}n‘ .1:?‘.0‘ '1‘_(’.5‘ 1?0 ‘2|0,5| 218 " |2?‘6- ??1 2?2 ; Il“. : l e

30 50 70 90 110 130 150 170 180 210 230 250 270 290 310
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Analyse des chloroparaffines

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

Lubrifiant pour le travail des metaux
Additif des bains du cuir
Retardateur de flamme dans les textiles, caoutchouc, peintures, mastics, adhésifs

3-:3\]/# “-,,__h_i_ﬁ\‘l/f"‘-\__\_ ) won, T
Persistantes, bioaccumulables, toxiques ﬂ}t,&r-«xﬁ_ﬁlx& xxx__,flj,f ey O
| l. |

Méme extraction
Analyse par GC/MS

© SGS Multilab Rouen, Yvon Gervaise — INTERSOL 26 mars 2009
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Analyse des chloroparaffines

Abundance Scan 540 (12.048 min): cp01.D\datams | #2
411 | Chlorop
| | Concen:
80/ 75.0 BT B
| | | | belta R.
‘ 60| | ‘ Lab Fil
Raw | || Acqg: 25
” |‘ 1l 1150 233.0 |
MM|H‘| ‘Tgt Tiori s
| | 196.9 Ion Ra
2of 101 ybd g (500 | | 20 | 75 1@
i i | Wln kb bl o |304.7 65
d il A AT L hill.o ‘JI., I L ‘340 1 371 9 bin 89
miz--> 50 100 150 200 250 300 350 400 |
Abundance Scan 540 (12.048 mi min): cp01.D\data.ms Ms (-60) (=) ’Abundance
| | 41.0
' ‘ i 75.0 1500
80 [
| |
|
60| I 1000‘
Sub | 233.0 -
40| |
| i 500-
|
20,
| ¥ ] "
ol i bk, 34013719 ol k
mlz—> = 50 250 300 350 400 [Time--> 6.00
Abundance e TIC: cpO1.D\data.ms | #3
500000 - | Chlorop
Concen:
400000! Expecte
i | Lab Fil
300000 |
| Aoer 25
. |
| zmmm‘ , [ | ‘Tgt Ten:
| | ; | - Sig
| 100000 | | = 75
| "‘ g 65
oloest = N B e 89
Time--> 7'00 800 900 1000110012001300 14001500 16001700 =
Abundance lon 75.00 (74.70 to 75.70): cp01.D\data.ms |
| lon 65.00 (64.70 to 65. 70): cp01.D\data.ms
| 2000.! lon 89.00 (88.70 to £9.70): cp01.Didata.ms ‘
\ ! |
1500 Ai.l ;' .
| | \lw .‘Jﬂ | |
| X it
-~ I’J uf{’*‘@fﬁ*wi
| i Rim b
| s i s |
| 500 \ M [[\m ?F" i J\ ‘M}q‘
1 " »"‘ |
| OfL.M.t_._u Js&...n,iML.p!Uf 'ﬁﬁ ; %‘\Mh\k{l@ﬂmﬂwm
| e I E— o : s iSain
Time—-> 700 _8.00 9.00 10001100120013007400150016001700
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araffines 51,5% C1
44 .88 pg/mL m

048 min Scan# 540
s 0.298 min
a2 epdl .D
Nowv 2008 1Za B8
75 Resp: 170391
tio Lower Upper
0
9.9 0.8 8.8
0.3 0.0 O0.0#

800 1000120014001500 |

araffines 55,5% C1
N.D.
d RT: 12,07 min

e: cpO0l.D

Nowv 2008 12:09

75
Exp Ratio
100
0.0
0.0

* Méme extraction que les 6 autres
substances semi-volatiles
 Analyse par GC/MS

 Tables d’ions spécifiques

*lons 75, 65,
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m Dosage du 4,4’Diaminodiphenylmethane par LC/MS/MS

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

B Matieres prémiéres pour la production du methylendiphenyl diisocyanate pour
PUR et produit de dégradation du PUR

B Agent de durcissement pour les résines epoxy, adhésifs

B Cancérigene catégorie 2

NH; NH;

© SGS Multilab Rouen, Yvon Gervaise — INTERSOL 26 mars 2009
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mgosage du 4,4’Diaminodiphenylmethane par LC/MS/MS

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

® Analyse en LC/MS/MS

— Etalon interne :4,4’ methylene-bis(2-methylaniline)

NH

4,4’ methylene-bis(2-methylaniline)

NH:z

© SGS Multilab Rouen, Yvon Gervaise — INTERSOL 26 mars 2009
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Quantify Sample Report

Printed: Thursday, November 27, 2008 17:16:52 murnance swnaara 11me

Method: C:\MassLynx\Acrylamide.PRO\MethDB\44DADPM.mdb 27 Nov 2008 17:07:49

MassLynx 4.1

Dataset: C:\MassLynx\Acrylamide . PRO\Data\D/ D OS ag e par LC/M S/M S

Last Altered:  Thursday, November 27, 2008 17:13:2

Calibration: 27 Nov 2008 17:10:30

Name: DADPM-271108-05, Date: 27-Nov-2008, Time: 12:23:06, Description: b, Instrument: SGS M 0094/0096

44DADPM
MRM of 2 channels,ES+
199.2 > 106.0

015 3.360e+001

1.22
3.48 578 3.09
6.94

! 1‘
"I

38 e min
2.00 4.00 6.00 8.00

2

{ame: DADPM-271108-07, Date: 27-Nov-2008, Time: 12:45:25, Description: 44DADPM Sng/mL,

nstrument: SGS M 0094/0096

I4DADPM
MRM of 2 channels, ES+
199.2 > 106.0
4.435e+003

T min
2.00 4,00 6.00 8.00

44MB2MA
MRM of 2 channels, ES+
227.1>119.8
1.382e+005

%

%

Blanc

o e MIN
2.00 4.00 6.00 8.00

44MB2MA
MRM of 2 channels, ES+
227.1>119.8
1.552e+005

fh

ity Jrrq—v—v—p-nw-rm-rr~—r min

2.00 4.00 6.00 8.00

’——‘L‘ S O T W

| Etalon de la gamme

Colonne:

-C18 Atlantis

* (4,6x100mmx 3um)
Dosage par MRM
*Transition 199>106

Name: DADPM-271108-13, Date: 27-Nov-2008, Time: 13:52:37, Description: 16117-1, Instrument: SGS M 0094/0096

44DADPM
MRM of 2 channels, ES+
189.2 > 106.0
2.668e+002

4.066.77
o7 290

f l%‘ -

| Al
%ﬁ‘ffwﬁ\“ﬁfﬁnw%&'ﬁ(lmil1
2 n0 4 00 6.00 8.00

©SC MDA

44MB2MA
MRM of 2 channels, ES+
227.1>119.8
9.992e+004

Yo

PR min
2.00 4.00 6.00 8.00

Etalon interne

Echantillon
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S! ;S Analyse de I'oxyde de Bis(tributylétain)

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

B Biocide dans les peintures anti-fouling et autre biocide,
utilisations industrielles également

m PBT

CH,
HC‘ \—\—-L
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S! ; S Analyse de I'oxyde de Bis(tributylétain)

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

® Dosage sous forme de Tibutylétain par GC/MS

m Dérivation au Tétraéthylborate de sodium
* Reaction d’éthylation

R SN, +(4+p)NaBEt,~> (4-p)Na+(4-p)BEt, g T

T Wat
B Preparation : extraction en présence tampon acétﬂ&

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

D:\organoetains\16737-06 11/24/08 05:57:16 PM 4 oe 1

RT: 10.00 - 15.12 ' _ . -
12.93 TBT| TRIBUTYLTIN NL:

95 14.54 TIC MS
3 ‘ 16737-06

- DBT

755 11.05

Relative Abundance
[$;]
|
[
)
—
-..\l

|
10- || 1030 11.53 \
A 82 f g0 X 1238 q59p | | o 5s TAAB 13.98 1427 || 14,60

S5 o UL [ o\ £ \: 3
A WAy o T e I Y i -
5— i U P i T O L PR S SR R e ) o S LY Mo N Hh/ . ASAS J N a_) \A
4 s e P

O o [ S T T T i T S i e L S T T S I i R i e L L S e
10.5 11.0 11.5 12.0 12.5 13.0 13.5 14.0 14.5 15.0
Time (min)
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SGS

Dosage par GC/MS du TBTO
15 Substances de la liste candidate REACh du 28/10/08

16737-06#1182 RT: 12.94 AV: 1 NL: 6.73E4

T: + ¢ Full ms [ 50.00-500.00]
100
95
90
85"

80—

75—

70~
65

Relative Abundance
(8]
0

121.
Moy B8 85.2Jhi

TEE

151.0

149.0

0

0 Ll _.n.|.!“‘. [tk Ij s
50 100
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10-11-12-13

Arsenic et composés minéraux

Substance chimique

Forme physique

Utilisation dans la vie de tous les jours

AsO,PbH

Arséniate de plomb

Solide cristallisé

As,O4

Trioxyde d’arsenic

Solide cristallisé

As,O5

Pentoxyde d’arsenic

Poudre

As,O4

Triéthyle Arséniate

B Amélioration de la résistance a la
corrosion

B Arséniate de plomb comme pesticides

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

B Pentoxyde d’arsenic comme herbicide
et défoliant

LD50

« ASIIl 14 mg/kg
« AsV 20 mg/kg




Dosage de Arsenic total

10-11-12-13

Screening par Arsenic total
Arsenic et composés minéraux

four graphite Direct NFENISO 15586 LQ 10ppb
. /
- LQ 5ppb +
\ ICP-MS Bloc chauffant + NFEN15587.2 NFEN ISO 17294-2 pp.
screening
Sol four graphite Eau régale NFEN 13346NFEN 1SO11466 NFENISO 15586
Déchets four graphite Eau régale NFEN 13346NFEN 1SO11466 NFENISO 15586
Articles
Eau régale NFEN 13346NFEN I1SO11466 NFEN ISO 17294-2
15 substances
BLU KBA
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10-11-12-13
Spéciation As lll, 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 Ill et As V par couplage ICP-MS HPLC

BLU KBA
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Triazines :

e  Atrazine, terbutryne, terbutylazine, secbumeton, desmetryn ...

° Leurs métabolites :
Desethylatrazine,

Hier : analyse en GC/TSD

Existence de la norme NF EN 11264 en HPLC/UV qui devra

évoluer ... :

Desisopropylatrazine,
Desethylterbutylazine

Substances émergentes :
Pesticides polaires

H H
| | H CH,
Cle N N—CH,—CH Hyo S M N—CH
f T 2 TN \”/ ’ Cle AN N—c|:—CH3
N MM Y Y CH,
N N
Pl N gk RN - \T/
H “CH—CH, H [I.H—t_.H3 N
b
LLH_—. CH, H CHy—CH;
Atrazine Desmetryne Terbutylazine
I
| H
H;C—0- /N\ AMN—CH;—CH; " ____N__\P._._N_.\;__\____.-Cl HEN er__,cl
I\Ia%(.l\l M. =M N%\f_N
||/N\c|:|| iyl MNHz M.~
CH,
Secbumeton Desethylatrazine  Desisopropylatrazine
A Ty W ¥ w w
_lc:\stal“ qt gl i File: estaracgs Ll S08'Q5-08-3008 21;02;59 triaz 5 0.5.run
=1 Channel: Front = TSD Results
= Last recale: 27/02/2008 12:19
10.04 3
754 &
2 & o fa9 ¢
H ek P g of 2
2.5 i ?ng & z
0.0 [ AMAKA o
Mo 1 Mz 13 "4 1
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Substances émergentes :

Strobilurines par HPLC-MS/MS

L Strobilurines
° Azoxystrobine, Kresoxim-Methyl, Picoxystrobine, Dimoxystrobine,...

[ Actuellement analysées en LC-MS/MS

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

( ) CH,
Dépédt de 100 mL de I'échantillon e
g *,
\ 4 . JI:’\J H
C
Lavage avec Eau/MeOH il
l ’ & N
CHy O CH,
Elution avec 20 mL de MeOH 0
et concentration a 2 mL ) CH,
' " \
Injection de 10 pL en LC-MS/MS Hek

Structure de la Dimoxystrobine

021201 RMO2-17014 1 MD Smoothibdn, 2x2) MRM of 2 channels ES+
3271 =1158
100 Dimaxystrobine _ 2.062e+002

a0.5849
162

1582

< 17.25 2282

225348

] - min
081201 RMO2-17014 1 MDD Smoothibdn, 2x3) mRM of 2 channels ES+
3271 = 205
i i 2.237e+002
100 Dimoxystrohine_
107.77
1495
¥ 589 gp3 10.44 2158
081103 551 02,850 00 qg g5y 1759 237
*——r———Tr—rrrrrrrrr 7 min

14 a0 7.4 100 125 140 175 200 235 250

Pic de LQ de la Dimoxystrobine a 0,002 ug/L

081201 RMO8-17014 2 Smoothivn, 2x2) hiRM of 2 channels ES+
3271 =1158
100+ Dimoxystrobine _ 5.413e+003
20.91
335064
5378
%_
6.00
|
! ! T T T T T T e | rmin
081201 RMOS-17014 2 SmoathiMn, 2223 MRM of 2 channels, ES+
3271 =204
100 Dimawystrobing _ £ 8089e+003
20.91
4122.96
BTES
.
v ! T T T T T T = \ min

T T
25 5.0 EB-] 100 125 150 175 2000 225 250

Echantillon positif en Dimoxystrobine a 0,070 pg/L
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m Analyse de radionucléides dans des sols

Pour y répondre:

—— “1 -Analyse des sols par spectrométrie gamma:
— Radioactivité naturelle (*°K, "Be,
familles du 232Th, de 1’235U et de 1’2380)

— Radioactivité artificielle (13*Cs, 137Cs, 131])

SGS Multilab Rouen est agréé par le Ministere de
I’environnement pour la mesure des radionucléides émetteurs y >
100 keV dans les matrices sols (terres, sédiments, boues)

P Al

-Dosage de I’Uranium par ICP/MS

© SGS Multilab Rouen, Yvon Gervaise — INTERSOL 26 mars 2009
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n. Analyse de radionucléides dans des sols

=» 3 questions:

1) Laradioactivité dans les sols évolue-t-elle au cours du temps?
2) Y a-t-1l des lieux de concentration de cette activité?

3) Laradioactivité 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 santeé et
I’environnement

e Une capacité de réponse a la réglementation REACH, DCE
e Un défi analytigue permanent

* Une expertise reconnue et implémentée

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

— Agréments Ministeres Ecologie et Santé et radioactivité
— Agrément au Crédit Impot Recherche pour les années 2007 a 2009 depuis le 22 avril 2008
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SGS MULTILAB vous remercie de

votre attention

SGS MULTILAB, un partenaire de référence pour votre développement
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