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Introduction

La problématique « Chlordécone aux Antilles » est un enjeu environnemental, social et économique majeur. La chlordécone (CLD), insecticide utilisé en bananeraies, persiste dans les sols et dans les
eaux, engendrant une interdiction de la consommation de certains végétaux et poissons. Par ailleurs, un lien entre I'exposition & la CLD et le taux de cancer de la prostate a été mis en évidence
(L.Multigner, JCO 2010).

Deux procédés de dépollution des sols sont testés au BRGM ; ils impliquent d’une part I'ajout de composte pour le procédé Biogénie (jusqu'a 30% en masse) et d’autre part I'ajout d’'un mélange de Fer®
(45%) et de matiere organique végétal (jusqu'a 12% en masse) pour le procédé Daramend®. Les fortes teneurs naturelles en matiére organique des sols notamment I'andosol (jusqu'a 13 — 15 %) et ces
ajouts de matieres organiques exogénes entrainent, apres extraction des sols, une matrice trés chargée.

Une méthode analytique a été développée pour 'analyse de la chlordécone dans les 3 principaux types de sols Antillais : Ferralsol (Frl), Andosol (And) et Nitosol (Nit) avec et sans ajout de matiere
organique exogéne. La chromatographie en phase gazeuse est couplée a la spectrométrie de masse (GC-MS Triple quadripdle) et fait suite & une extraction par fluide pressurisé (PFE). Les différents
parameétres comme le choix du traceur d’extraction, le choix du standard interne et des paramétres en spectrométrie de masse sont optimisés pour cette méthode.
Les différentes caractéristiques : étalonnage, répétabilité, reproductibilité, spécificité de la méthode sont validées en adaptant la norme NF EN T90210 (Mai 2009).

Tests préliminaires
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La chlordécone 13C est utilisé en standard interne puisque le
PCB53 ne prend pas en compte les effets de matrice.
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Un traceur d’extraction est ajouté a chaque
solvant (standard).
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Figure 4 : chromatogramme GC/MSMS de la CLD (200pg/), des standards internes et du traceur Figure 5  Triple quadripdle MS300 Bruker

Paramétres en spectrométrie de masse (triple quadripdle)
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Tableau 2 : Parametres e détection en GCIMSMS (E1) (Rs QUQ2 1,5/1,2; CID Argon 1,5mTorr)
Tableau 11 m/z caractéristiques du fragment CsCly du CLD et 2CLD

Validation de la méthode
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Figure 6: Gamme d'étalonnage CLD Figure 7: Bias% observés et biais retenus sur la gamme d'étalonnage CLD

Efficacité extraction

Lefficacité de I'extraction est évaluée par dopage de 3 sols caractéristiques prélevés dans une zone non )
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Linfluence de I'ajout de matiére organique du aux procédés de traitement (Biogénie 8 et 50% en compost et
Daramend® 6%, 12% et 20%) est Vvérifiée pour 3 sols.

Les teneurs en CLD dans les 3 sols sont similaires quelque soit I'ajout de matiére organique. La prise en
compte du standard interne CLD 13C permet de corriger les effets de la matrice.

La méthode pourra étre appliquée tout au long du procédé de traitement.

Figure 8: Teneur retrouvée dans les sols apres dopage 40,1,0,25,0,5, 1 et 10 mg/kg sur Nitisol et Ferralsol et dopage a 1 et 10mg/kg sur Andosol en
duplicat.

Lefficacité est validée de 0,1 a 10 mg/kg; elle est identique sur un domaine plus restreint (pentes pour les
dopages de 0,1 & 10 mg/kg et de 0,1 & 1 mg/kg similaires : 1,01 et 1,05).

Conclusion

Le développement réalisé sur les 3 sols a permis de définir une méthode d'analyse du chlordecone dans les sols avec une extraction par fluide pressurisée et analyse par GC/MS avec I'emploi de la chlordécone C13.

Cette méthode d'analyse est validée en adaptant la norme NFR 90-210 :

- la linéarité : le domaine d'étalonnage suit un modeéle de régression linéaire (pondéré 1/x),

- répétabilité / reproductibilité : les coefficients de variation de la fidélité intermédiaire sont évaluées pour les 3 sols et p
pour le domaine 1 a 15 mg/kg,

- efficacité de I'extraction : la méthode est efficace de 0,1 a 10 mg/kg dans les 3 sols,

- spécificité : validé pour les 3 sols avec les ajouts de matiére organique du procédé Daramend® et Biogénie,

- limite de guantification : ce paramétre est pour le moment évalué dans le solvant. La limite de quantification instrumentale est de 0,05 mg/kg,

- lajustesse : aucun matériau de référence et essai inter laboratoire ne sont disponibles; la justesse est estimée par I'étude de I'efficacité de I'extraction (dopage des sols). La réalisation d'EIL sol est une priorité a

promouvoir auprés des pouvoirs publics.
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les incertitudes (k=2) : 10%, 15% et 20% pour les sols Frl, Nit et And
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