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De l’échantillon au Résultat

EXTRAIRE LES SUBSTANCES DE L’EAU

PUIS ANALYSER L’EXTRAIT

GC-MS OU LC-MS
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SUBSTANCES POLAIRES ET APOLAIRES

De l’échantillon au Résultat

H H

O

PLUS UNE SUBSTANCE EST
POLAIRE PLUS ELLE RESTERA
LIÉE À L’EAU ET SERA
DIFFICILE À EXTRAIRE DE CE
MILIEU
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LES TECHNIQUES D’EXTRACTION SONT SÉLECTIVES

HPLC OU LC-MS
HIGH PRESSURE LIQUID
CHROMATOGRAPHY

GC OU GC-MS
GAS CHROMATOGRAPHY
MASS SPECTROMETRY

SUBSTANCES APOLAIRES À
LÉGÈREMENT POLAIRES

SUBSTANCES POLAIRES

SÉPARATION - DÉTECTION

MÉLANGE

MÉLANGE

De l’échantillon au Résultat
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GAS CHROMATOGRAPHY & DETECTION

De l’échantillon au Résultat

ON INJECTE LE MÉLANGE EXTRAIT DANS UN
CHROMATOGRAPHE POUR SÉPARER LES SUBSTANCES

UNE SORTE DE DISTILLATION
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CHROMATOGRAMME

RETENTION TIME

1ER PRINCIPE DE BASE: UNE SUBSTANCE DÉTERMINÉE SORT DE LA COLONNE TOUJOURS AU

MÊME TEMPS DE RÉTENTION; C’EST CE QUI DEVRAIT PERMETTRE DE L’IDENTIFIER

INCONVÉNIENT: CEPENDANT PLUSIEURS SUBSTANCES PEUVENT SORTIR DE LA COLONNE AU

MÊME TEMPS DE RÉTENTION; L’IDENTIFICATION EST DONC COMPROMISE

De l’échantillon au Résultat

tr (1)

tr (2)

AREA /QUANTIFICATION
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CHROMATOGRAMME

2ÈME PRINCIPE DE BASE: ON NE PEUT IDENTIFIER UNE SUBSTANCE QUE SI ON A PRÉALABLEMENT

INJECTÉ ET ANALYSÉ SON ÉTALON, DE MANIÈRE À DÉTERMINER SON TEMPS DE RÉTENTION

INCONVÉNIENT: BEAUCOUP DE SUBSTANCES DÉTECTÉES RESTENT INCONNUES

De l’échantillon au Résultat

?

? ?
? ?

?
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GAS CHROMATOGRAPHY – MASS SPECTROMETRY

DSQ II   – GC ULTRA TRACE

De l’échantillon au Résultat

SPECTROMÈTRE – CHROMATOGRAPHE
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MASS SPECTROMETER

FROM GC

RENIFLER LES SUBSTANCES ODORANTES

De l’échantillon au Résultat
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MASS SPECTROSCOPY

De l’échantillon au Résultat

IONIZATION FRAGMENTATION
IONS SELECTION
& DETECTION
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MASS SPECTRUM (ACETONE)

- •CH3

C3H6O = MW 58

- •CH3-CO

= ION LE PLUS STABLE

De l’échantillon au Résultat

VACUUM
IONIZATION

VACUUM

FRAGMENTATION

VACUUM

VACUUM

RÉACTION MINEURE

MASSES

A
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R
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A
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VE
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Identification d’une inconnue
MASS SPECTRA (LIBRARIES)

< 33 MASS DETECTION LIMIT

MW

MW

MW

MW

MW

ACETONE C3H6O1

MW

2-HYDROXY-2-METHYLPROPANENITRILE C4H7N1O1

ACETONE CYANHYDRINE

2-PENTANONE, 4-HYDROXY-4-METHYL- C6H12O2

DIAZENE, DIMETHYL-; AZOMETHANE C2H6N2

METHYL 3-BUTENOATE C5H8O2

PHENYL ACETATE C8H8O2
WRONG; SPECTRUM
UNKNOWN

BP 1,5 OC

BP 95 OC

BP 56 OC

% ID

% ID

% ID

% ID

% ID

% ID

HR 58,07945 ±0,00005

HR 58,07945 ±0,00005

HR 58,08268 ±0,00005

RI 756
STANDARD

RI 586

C3H6O
(- HCN = 27)

1

2

3

4

5

6

ADDITIONNAL INFORMATION NEEDED:
- RETENTION INDEX (STANDARD)
- BOILING POINT (WITHIN METHOD’S RANGE ?)

- HIGH RESOLUTION MASS SPECTROMETRY

HR 58,07941
RI 587 - LOGICAL FRAGMENTATION & LOSSESMOLECULAR ION ?

UNKNOWN SPECTRUM

RI <450
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LC-MS  Structural Elucidation
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Evolution de la technologie
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EN GÉNÉRAL BONNE !
QUAND IL S’AGIT DES EAUX POTABLES DISTRIBUÉES

MAIS PARFOIS …

Retour d’expérience

16 Analyse de l’eau: la détection et la mesure de traces organiques

Contamination des Eaux

LES EAUX USÉES
LES LOISIRS

L’AGRICULTURE

L’INDUSTRIE

LES DÉCHARGES
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Est-ce qu’on peut tout analyser ?

18 Analyse de l’eau: la détection et la mesure de traces organiques

EAU SOUTERRAINE CONTAMINÉE
PAR UNE

DÉCHARGE PUBLIQUE

1er exemple : nappe phréatique
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Analyses conventionnelles

20 Analyse de l’eau: la détection et la mesure de traces organiques

Qualité des eaux souterraines ( ENVIReau 18.10.12)

NG/L SUBSTANCES CAS TOXICITÉ CLASSE REMARQUES
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À LA PUBLICATION DES RÉSULTATS D’ANALYSE
DES MICROPOLLUANTS, L’AUTORITÉ COMMENTA: 

Retour d’expérience

NG/L
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Substance (Pesticides) CAS Propriétés Source

2(3H)-BENZOTHIAZOLONE 934-34-9

Produit utilisé pour la 
vulcanisation des pneus; 
mais aussi métabolite du  
fongicide 2-MBT

Degradation of 
Benzothiazoles, Diss. 
Kirouani, TU Berlin, 6 juin 
2003 

DIPHENYLAMINE (DPA) 122-39-4

Produit utilisé pour la 
vulcanisation des pneus; 
mais aussi comme 
fongicide et insecticide

91/414/CEE et 
documentation y-relative

N-BUTYL-BENZENESULFONAMIDE 3622-84-2
Plastifiant  et  antifungal
antibiotic

NTP, US Department of 
Health and Human Services, 
Oct. 2010

N-METHYL-BENZENESULFONAMIDE 5183-78-8
Plastifiant, même 
structure active de base 
que la précédente

Dellatol MMA; NTP, US 
Department of Health and 
Human Services, Oct. 2010

DIETHYLTOLUAMIDE 134-62-3 Insect Repellent
PAN Pesticides Database; 
DEET Summary USEPA

ARIOTOX (MÉTALDÉHYDE) 108-62-3 Antilimace, molluscicide METATM, Lonza Viège

DIMETHYLACRIDAN 6267-02-3
Métabolite de la DPA;  
propriétés insecticides. 

Health Canada, Sept 2011; 
US Department of 
Agriculture, L.E. Smith, 1942

DIBENZOFURAN 162-64-9 Insecticide

New Jersey Department of 
Health, Hazardous
Substance Fact Sheet, Dec. 
2005

Qualité des eaux souterraines ( ENVIReau 18.10.12)
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La Piscine : L’appel au bon sens populaire

2’500 m3

1 sucre = 5 g

½  sucre  = 1’000 ng/L, soit 2,5 g dans un bassin olympique de 2’500 m3

0,05  sucre = Tolérance OSEC = valeur OEaux = Valeur OSites (pour les Pesticides 100 ng/L par substance)

X 20

Pour comparaison: Les Analyses ont trouvé  un cocktail de  74-83  substances

Benzothiazolone =  86  sucres (1’720  x  Tolérance)

+ Diphenylamine =  13  sucres (260  x)

+ Benzenesulfonamide, N-Butyl- =  8  sucres (160  x)

+ Benzenesulfonamide, N-Methyl- =  8  sucres (160 x)

+ Diethyltoluamide =  4  sucres (80 x)

+ Acetaldehyde Tetramer Ariotox =  3  sucres (60 x)

+ Dimethylacridan =  1  sucre (20 x)

+ Dibenzofuran =  ½  sucre (10 x)

dont 8 Pesticides détectés par Screening GC-MS

Au TOTAL vers 124
sans compter des effets 
cocktails possibles !

Valeur OSites

ou  2’480

Remarque: Le Screening 
GC-MS permet d’ouvrir la 
fenêtre sur une réalité 
encore peu étudiée, et 
pourtant réglementée, celle 
de l’impact des μ-polluants !

24 Analyse de l’eau: la détection et la mesure de traces organiques

DEPUIS QUELQUES ANNÉES LES HABITANTS DU VILLAGE SE
PLAIGNENT D’UN GOÛT ET D’UNE ODEUR ÉPOUVANTABLES DANS
L’EAU POTABLE; ON SOUPÇONNE UN AGRICULTEUR À L’AMONT
DU CAPTAGE, MAIS CELUI-CI NIE TOUTE IMPLICATION !  

2ème exemple : eau potable
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LES OBSERVATIONS SUR LA QUALITÉ DE L’EAU
LES ANALYSES EN GC-MS, BACTÉRIOLOGIQUES ET EN CHIMIE HABITUELLE
MONTRENT QUE L’EAU EST EN GÉNÉRAL DE TRÈS BONNE QUALITÉ: TRÈS
PEU DE MATIÈRE ORGANIQUE (DOC=0,6 MG/L) ET PAS DE MICROPOLLUANTS
DÉTECTABLES

EN PÉRIODE DE POLLUTION UNE FORTE PRÉSENCE DE MATIÈRE ORGANIQUE
(DOC=18 MG/L) ET UNE FOULE DE MICROPOLLUANTS ORGANIQUES APPARAISSENT, 
EN PARTICULIER DES ACIDES ORGANIQUES TELS QUE L’ACIDE BUTYRIQUE, EN GRANDE
PARTIE RESPONSABLE DES GOÛTS ET D’ODEUR DE VOMIS CONSTATÉS

LES MICROPOLLUANTS DÉTECTÉS DANS CETTE INVESTIGATION SE LAISSENT
RASSEMBLER EN QUELQUES GROUPES CARACTÉRISTIQUES:

• DÉCOMPOSITION DE VÉGÉTAUX: ACIDES ORGANIQUES, PHYTOSTÉROÏDES
• PURIN: ACIDES ORGANIQUES, PHÉNOLS, CRÉSOLS, INDOLE, SKATOLE
• EAUX USÉES MÉNAGÈRES: CAFÉINE, GALAXOLIDE, MUSK, TAED, 

COPROSTANOL, MÉDICAMENTS (AMYRIN)

2ème exemple : eau potable
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Visite chez l’Agriculteur

MÉLANGE DE JUS DE BALLES RONDES AVEC DU PURIN
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27 Analyse de l’eau: la détection et la mesure de traces organiques

Caractérisation de la pollution

MAÏS MAÏS MAÏSHERBE HERBE HERBE

Nombre de substances corrrespondantes:   2         39        27         24          0          1
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Vérifications chez l’Agriculteur

FOSSE À PURIN

FORTE PLUIE

SILO DE MAÏS

EAUX USÉES
MÉNAGÈRES

• LA FOSSE À PURIN DÉBORDE μ-POL V

• LES JUS DE SILO S’INFILTRENT μ-POL V

• L’HABITATION EST LA SEULE DU VILLAGE QUI N’EST
PAS RACCORDÉE À LA STEP μ-POL V
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Traçage final par coloration
TRAÇAGES AUX 2 ENDROITS AVEC SILO DE MAÏS
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Merci pour votre Attention


