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Résultats de l’essai interlaboratoires chlordecone et chlordécone-5b-hydro dans les eaux 
de surface continentales et les eaux souterraines. 
BRISTEAU.S 

Ce rapport, rédigé par le BRGM, s’inscrit dans le cadre du programme d’action AQUAREF et du 
Plan National d’Action Chlordécone. Cette action a pour objectif de permettre aux laboratoires 
d’intercomparer leurs résutats d’analyse de chlordécone et chlordécone-5b-hydro sur des 
échantillons d’eau dont les concentrations sont cohérentes avec les valeurs réglementaires à 
ne pas dépasser,  appelées normes de qualité (environnementale) NQ(E) et de disposer 
d'informations sur les performances analytiques et les incertitudes concernant l’analyse de ces 
composés. 

Ce document présente donc les résultats de l’essai d’intercomparaison sur l’analyse de la 
chlordécone et chlordécone-5b-hydro dans une eau souterraine à 0,1 µg/l, une eau de surface 
continentale à 0,3 µg/l et une solution de référence pour vérifier la justesse et la fidélité des 
analyses instrumentales. Les participants ont reçu 2 flacons de 1 litre par échantillon d’eau et 
1ml d’une solution de référence.  

Cet essai a permis de tester les capacités de 10 laboratoires nationaux (métropolitains et DOM) 
pendant la période de septembre à novembre 2012. La totalité des laboratoires a rendu des 
résultats pour la chlordécone, la moitié seulement pour la chlordécone-5b-hydro. 

Après traitement statistique des données suivant la norme NF EN ISO 13528, les résultats sont 
considérés exacts (juste et fidèle) pour 8 laboratoires sur 10 dans les échantillons d’eau. Le 
coefficient de variation moyen des résultats de l’ensemble des laboratoires (CV 
interlaboratoires) pour les 2 composés dans les 2 types d’eaux est de l’ordre de 28%. Cette 
dispersion est dans la fourchette des valeurs généralement observées pour des essais sur des 
composés organiques. Cette valeur est satisfaisante pour un premier essai de ce type.  

La solution de référence permet de vérifier les analyses instrumentales, les résultats sont 
répétables pour tous les laboratoires mais on observe 20% de valeurs non justes pour 3 
laboratoires. 

L’incertitude élargie moyenne estimée par les laboratoires est approximativement de 35% (k=2). 
Il apparaît que les estimations faites par les laboratoires de leur propre incertitude de mesure 
ne sont pas toujours très fiables. Approximativement, 1 laboratoire sur 3 sous-estime ses 
incertitudes. 

Les techniques mises en œuvre pour l’analyse des composés sont pour la quasi-totalité des 
laboratoires une extraction liquide/liquide et une analyse par chromatographie gazeuse ou 
liquide couplée à la spectrométrie de masse. Cependant, le prétraitement, les solvants et le 
choix d’un traceur d’extraction et d’un étalon interne diffèrent selon les laboratoires.  

Les limites de quantification des laboratoires varient d’un facteur 50 pour la chlordécone et d’un 
facteur 3 pour la chlordécone-5b-hydro avec une valeur moyenne pour les 2 composés de 
0,025 µg/l. 

Ce tout premier essai interlaboratoires permet aux donneurs d’ordre de connaitre les 
performances actuelles des laboratoires nationaux pour ces deux molécules sur des matrices 
eau douce et il offre aux laboratoires la possibilité de réaliser un contrôle qualité externe 
inexistant jusqu’alors, dans un objectif d’amélioration de leurs pratiques. 
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Results of a interlaboratory trial on chlordecone and chlordecone-5b-hydro in continental 
surface waters and groundwater – Final report 2012. 
BRISTEAU.S 

This report, prepared by the BRGM, is part of program of activity of AQUAREF and National 
Action Plan Chlordecone. This action aims to enable laboratories to compare on water samples 
whose concentrations are consistent with the values do not exceed regulatory known quality 
standards (environmental) and to have information performance and analytical uncertainties on 
the analysis of these compounds. 

This paper presents the results of interlaboratory trial on the analysis of chlordecone and 
chlordecone-5b-hydro in groundwater to 0.1 µg/l, surface water to 0.3 µg/l and a reference 
solution to verify the accuracy and fidelity of instrumental analysis. Participants received 2 
bottles of 1 liter water sample and 1 ml of a standard solution.  

This test was used to test the capacity of 10 national laboratories (metropolitan and French 
West Indies) during the period September to November 2012. All laboratories quantified 
chlordecone but for only half the chlordecone-5b-hydro. 

In general, the data provided by participants are considered accurate (true and fair) for 2 to 3 
laboratories in water samples. The average coefficient of variation of the results of all 
laboratories for the 2 compounds in water 2 is on average 28%. The observed dispersion 
cannot be considered excessive particularly in the context of a first test of this type. 

The reference solution was to check the instrumental analysis, the results are repeatable for all 
laboratories but there are 20% of values not just with 3 laboratories. 

The expanded uncertainty estimated average per laboratory is approximately 35%. It appears 
that the estimates made by the laboratories of their own measurement uncertainty are not 
always reliable. Approximately 1 of 3 laboratory underestimated uncertainties. 

The techniques used for the analysis of compounds are for almost all laboratories a liquid / 
liquid extraction and analysis by chromatography (gas or liquid) coupled to mass spectrometry. 
However, pretreatment (acidification of the sample before extraction), the solvents and the 
choice of a tracer and internal standard extraction differ depending on the laboratory. 

The limits of quantification laboratories vary by a factor of 50 for chlordecone and a factor of 3 to 
chlordecone-5b-hydro with a mean value of 0.025 µg/l. 

This first interlaboratory trial highlights the current performance of national laboratories for water 
matrix and allows them to progress in their daily practice. 

 

Keywords: interlaboratory trial; chlordecone, chlordecone-5b-hydro, groundwater, surface water.
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1. Contexte et objectifs  

 

La chlordécone fait partie des substances de l’état écologique pour la Martinique et la 
Guadeloupe. Sa présence dans l’environnement suite à son utilisation comme pesticide 
représente une problématique majeure dans les DOM. Cette problématique est notamment 
prise en compte dans le cadre du « Plan National d’Action Chlordécone » (PNAC). L’analyse de 
cette substance est délicate du fait de certaines de ses propriétés physico-chimiques comme sa 
faible solubilité dans l’eau et son hygroscopie. Il n’existe jusqu’alors aucune méthode d’analyse 
normalisée, ni matériau de référence ou essais interlaboratoires permettant de connaître la 
qualité des résultats rendus. Les contrôles qualité sont uniquement des contrôles internes aux 
laboratoires. Il a donc été proposé, au sein d’AQUAREF et dans le cadre du Plan National 
d’Action Chlordécone, d’organiser un essai d’intercomparaison sur l’analyse de la chlordécone 
dans des eaux douces naturelles afin de préciser la fiabilité des résultats d’analyse de cette 
substance. 

L’essai interlaboratoires organisé en 2012 porte sur l’analyse de la chlordécone et de la 
chlordécone-5b-hydro dans les eaux de surface continentales et les eaux souterraines. Les 
niveaux de concentration dans les matériaux d’essai sont définis par rapport à la norme de 
qualité environnementale (eau souterraine, superficielle et potable) qui est de 0,1 µg/l et par 
rapport aux performances actuelles des laboratoires. 

Cet essai a pour objectif de permettre aux laboratoires de s’intercomparer et de disposer 
d'informations sur les performances analytiques (méthodes d’extractions et d’analyse) et 
incertitudes concernant l’analyse de ces composés.  

Cet essai est le premier essai interlaboratoires concernant l’analyse de la chlordécone et de la 
chlordécone-5b-hydro dans les eaux de surface continentales et eaux souterraines.  
  



Résultats de l’essai interlaboratoires chlordécone et chlordécone-5b-hydro dans les eaux 
 

12 BRGM/RP-61916-FR – Rapport final  

 

2. Présentation de l’essai 

Cet essai interlaboratoires pour l’analyse de la chlordécone et de la chlordécone-5b-hydro dans 
les eaux souterraines et superficielles a été organisé par le BRGM pendant la période de 
septembre à novembre 2012. 

Il a été proposé à un maximum de laboratoires nationaux via les commissions de normalisation, 
associations de laboratoires, AQUAREF, contact direct avec les laboratoires et organismes 
nationaux.  

L’essai organisé dans le cadre d’AQUAREF est gratuit et a regroupé 10 laboratoires. 

Les matériaux de l’essai sont constitués par une eau souterraine, une eau superficielle et une 
solution de référence. Les participants ont reçu 2 flacons de 1 litre par échantillon d’eau et 1 ml 
d’une solution de référence. 2 mesures ont été demandées par flacon.  
 
L’ensemble des tâches décrites dans ce rapport (test de faisabilité, préparation, envoi, test de 
stabilité/homogénéité, analyse, traitement statistique) est réalisé par le BRGM. 
 
Les résultats sont traités de façon anonyme grâce à un numéro confidentiel attribué à chaque 
laboratoire. 
 
 
 
AVERTISSEMENT : 
 
Cette campagne d’inter comparaison est un premier essai sur ces substances. Cet essai 
a plus une vocation « exploratoire » que d’être un réel essai d’aptitude. Il s’agit 
davantage de fournir des informations sur les performances analytiques des 
laboratoires. 
 
Les scores de performance z-score et zêta-score sont à prendre avec précaution étant 
donné le faible nombre de laboratoire (10) notamment pour la chlordécone-5b-hydro (5). 
 
Lors du traitement statistique des résultats et conformément à la norme ISO 13528 (§4.2), 
l’incertitude de la valeur assignée s’est avérée non négligeable (uX ≥ 0,3 ) par rapport à 
l’écart-type pour l’essai. De ce fait, certains laboratoires risquent de recevoir des signaux 
d’action et d’avertissement en raison d’une inexactitude dans la détermination de la 
valeur assignée et non pour une raison quelconque liée aux laboratoires mêmes. Ce 
problème est expliqué principalement par le nombre insuffisant de participant. 
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Propriété  Unité  Valeur  Source  
Formule brute   C10Cl10O   
Masse molaire  g/mole  490,6   
Aspect à température et 
pression normales   Solide cristallin de couleur 

allant du fauve au blanc  CIRC, 19791  

    

Pression de vapeur  Pa  
3,0.10-5 (25 °C) 
< 4,0.10-5 (25 °C) 
4,0.10-5 (25 °C)  

Kilzer, l et al. 19792 
CIRC, 19791 
HSG 41, PISC, 1990  

    

Solubilité dans l’eau  mg/l  

0,35-1,0* 
1-2 
2,7 (25 °C) 
3,0  

HSG 41, PISC, 1990 
EHC 43, PISC, 1990 
Kilzer, l et al. 19792 
Kenaga, 1980  

    
Point de fusion  °C  350;  (décomposition) CIRC, 19791  
    
Point d’ébullition  °C  Aucune donnée disponible   
    

Log Kow   4,50 
5,41 

Howard, 19911 

Hansch et al. 19952  

1: Extrait du rapport US ATSDR, 1995, 2: Extrait de la base de données accessible à l’adresse 
(http://esc.syrres.com/interkow/webprop.exe) 

Illustration 2 : Propriétés physiques et chimiques de la chlordécone. 

Cette molécule est très lipophile avec un coefficient de partage octanol/eau de 5. 

La chlordécone a pour particularité d'être peu soluble dans l'eau, 1-2 mg/l (à 20°C)  à pH acide 
à neutre. D'après Dawson et al. (1979), sa solubilité augmenterait rapidement dans des 
gammes de pH supérieures à 9 et en fonction de la présence d’ions carbonates (Illustration 3). 
 

pH Solubilité de la chlordécone 
(mg/l) 

4 1.75 
7 2.22 
8 2.37 

8.5 2.44 
9 3.96 

9.4 4.79 
9.4(NaHCO3) 15.8 

9.6 24.8 
9.8 46.8 
10 68.8 

10.9 176 
Illustration 3 : Solubilité de la chlordécone en fonction du pH en solution (Dawson et al. 1979) 

La modification de la solubilité s’explique par le fait que la chlordécone est susceptible d'évoluer 
vers une forme plus soluble en fonction des conditions du milieu. En effet, comme les autres 
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La bande caractéristique de la cétone à 1800 cm-1 est bien présente mais le composé est sous 
forme gazeuse donc déshydraté. Lors de l’analyse en chromatographie gazeuse, l’injection du 
composé à chaud (environ 250°C) laisse supposer que la forme déshydratée sera également 
observée. 

 

La formule brute de la chlordécone-5b-hydro est C10Cl9HO. Ce produit de dégradation de la 
chlordécone correspond à une perte d’un chlore remplacé par un hydrogène en position 5b 
(nomenclature CAS). La chlordécone (Illustration 1) peut perdre un chlore pour un hydrogène 
sur une des 10 positions : 1, 1a, 3, 3a, 4, 5, 5, 5a, 5b, 6. Les composés avec une perte de 
chlore en 1, 6, 3a ou 5b sont similaires du fait de leur isomérie et correspondent donc au même 
composé.  

Il existe dans la littérature un numéro CAS pour l’hydrochlordécone avec le numéro  53308-47-7 
et avec 2 synonymes : 1, 3, 4-Metheno-2H-cyclobuta [cd] pentalen-2-one, -1, 1a, 3, 3a, 4, 5, 5, 
5a, 5b-nonachlorooctahydro- et 1,3,4-Metheno-2H-cyclobuta [cd ]pentalen-2-one- 1, 1a, 3, 4, 5, 
5, 5a, 5b, 6- nonachlorooctahydro-. Ce composé correspondrait donc à une perte de chlore de 
la chlordécone en position 6 ou 3a mais également en 1 et 5b du fait de son isomérie. Le 
composé chlordécone-5b-hydro correspond donc au n° CAS 53308-47-7 appelé également 
hydrochlordécone. Son code SANDRE est le 6577. Le n° CAS de ce composé n’est pas 
toujours fourni par les fournisseurs de produit pur. 

Il existe de nombreuses formules possibles pour une monodéchloration de la chlordécone 
toutefois la chlordécone-5b-hydro est la seule à être commercialisée. 

Ce composé est également hygroscopique et s’hydrate comme la chlordécone. 
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4. Préparation et déroulement de l’essai 

4.1. DIFFUSION DE L’INFORMATION 

La diffusion de l’information pour cet essai d’inter-comparaison est faite grâce aux réseaux 
listés ci-dessous au moyen d’un dépliant d’information (Annexe 1) afin de contacter le maximum 
de laboratoires nationaux pratiquant l’analyse de la chlordécone. 
- Commissions de normalisation, T91M, T90A  
- Associations de laboratoires (ASLAE, ALCESE, COPREC)  
- Contact direct avec les laboratoires et organismes nationaux impliqués dans l’analyse de 
la chlordécone.  
- Site AQUAREF 
 

4.2. LES MATERIAUX D’ESSAI 

Les eaux naturelles utilisées pour l’ensemble de l’essai ont été prélevée (100 litres par type 
d’eau) en Avril 2012 pour l’eau souterraine (piézomètre BRGM) et en Juin 2012 pour l’eau 
superficielle (Loire).  

Les paramètres physico-chimiques des eaux (Illustration 6) ont été déterminés lors de leurs 
prélèvements. 
 
 

Paramètres Eau superficielle Eau souterraine 

Conductivité à 25°C (µS/cm) 251 426 
Carbone organique total (mg/l) 3,7 0,7 

Carbone organique dissous (mg/l) 3,7 0,7 
MES (Matières en suspension) (mg/l) 5 <2 

pH (U pH) 8,1 7,7 
Ca (Calcium) (mg/l) 28,8 70,3 
Cl (Chlorures) (mg/l) 13,6 19,1 
K (Potassium) (mg/l) 2,7 3,1 

Mg (Magnésium) (mg/l) 4,3 4 
NO3 (Nitrates exprimés en NO3) 

(mg/l) 6,8 1,3 

SiO2 (Silice) (mg/l) 12,4 31,8 
Na (Sodium) (mg/l) 10,3 10,4 

SO4 (Sulfates) (mg/l) 12,7 4,1 
CO3 (Carbonate) (mg/l) <5 <5 

HCO3 (Bicarbonates) (mg/l) 98 221 

Illustration 6 : Paramètres physico-chimiques des matériaux de l’essai 
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Afin de vérifier la justesse et la fidélité des analyses instrumentales, une solution de référence 
est préparée pour envoi aux participants. Cette solution permet d’assurer les bases de la 
comparabilité des données de mesure. 

Les étalons commercialisés, utilisés pour le dopage, sont vendus en produit pur pour la 
chlordécone (pureté > 95%) et en solution à 10 mg/l pour la chlordécone-5b-hydro.  

Une solution mère de chlordécone est préparée à partir du produit pur à 300 mg/l dans 
l’acétone. Une solution fille est réalisée dans l’acétone à 10 mg/l. Cette solution fille de 
chlordécone et la solution commerciale de chlordécone-5b-hydro sont utilisées pour la 
préparation des solutions de dopage (préparées le 17 septembre) pour les 2 matrices eaux et 
pour la solution de référence. 

⎯ Pour la préparation de l’échantillon d’eau souterraine, une solution de dopage est réalisée à 
0,1 mg/l. 1 ml  de la solution de dopage est ajouté au 950ml d’échantillon. 

⎯ Pour la préparation de l’échantillon d’eau superficielle, une solution de dopage est réalisée à 
0,3 mg/l. 1 ml  de la solution de dopage est ajouté au 950ml d’échantillon. 

⎯ La solution de référence contient un mélange des 2 composés à une concentration 
nominale de 2 mg/l. Cette solution est répartie dans des flacons ambrés contenant environ 
1ml  de la solution. 

Les solutions de dopages sont préparées par pesée. Les incertitudes élargies (k=2) sur la 
concentration des composés dans les échantillons sont estimées par calcul : 

 

Composé Matrice Teneur en µg/l Incertitude 
(k=2) en µg/l 

Incertitude 
relative (k=2) 

en % 

Chlordécone 
Eau souterraine 0,102 0,003 2,7% 
Eau superficielle 0,304 0,008 2,7% 

Solution de référence 2,002 0,026 1,3% 

Chlordécone-5b-hydro 
Eau souterraine 0,108 0,011 10,3% 
Eau superficielle 0,313 0,032 10,3% 

Solution de référence 1,998 0,200 10,0% 

Illustration 12 : Incertitude élargie (k=2) des teneurs en chlordécone et chlordécone-5b-hydro dans les 2 
eaux et la solution de référence 

Les incertitudes plus importantes de la chlordécone-5b-hydro sont dues à l’incertitude donnée 
par le fournisseur sur la préparation de sa solution commerciale à 10 mg/l (10%, k=2). 

Les flacons ont ensuite été répartis au hasard dans les différents colis, tout comme les solutions 
de référence. 

Le colis se compose de 4 flacons d’eau et d’une solution de référence (Illustration 13). 
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A partir de ces résultats, l’écart-type inter échantillon est calculé conformément à la norme NF 
ISO 13528. Il convient que sa valeur ne soit pas supérieure à 0,3 fois l’écart-type pour 
l’évaluation de l’aptitude ( ) (cf. §5.1.2). La valeur  est déterminée à partir des résultats fournis 
par les laboratoires participants pendant ce même essai.  

 
Chlordécone Chlordécone-5b-hydro  

Matrice 

Ecart-type 
pour 

l'évaluation 
d'aptitude   

( ) 

0,3  

Ecart-type 
intra-

échantillon du 
test 

d’homogénéité 
ss 

Homogène 
(ss ≤ 0,3 )

Ecart-type 
pour 

l'évaluation 
d'aptitude   

( ) 

0,3

Ecart-type 
intra-

échantillon du 
test 

d’homogénéité 
ss 

Homogène 
(ss ≤ 0,3 )

Eau 
souterraine 
(Flacon 1 et 

2) 

0,028 0,008 0,004 vérifiée 0,025 0,008 0,004 vérifiée 

Eau 
superficielle 
(Flacon 3 et 

4) 

0,086 0,026 0,008 vérifiée 0,062 0,019 0,013 vérifiée 

solution de 
référence 579 174 0 vérifiée 371 111 0 vérifiée 

Illustration 14 : Test d’homogénéité de la chlordécone et chlordécone-5b-hydro dans les flacons d’eaux et 
de solution de référence préparés pour l’essai d’aptitude; valeurs en µg/l 

Les lots préparés sont considérés comme homogènes puisque les écart-types intra-échantillons 
ne sont pas supérieurs à 0,3 . (écart-type de l’essai déterminé en §5.1.2) 

 

 

b) Vérification de la stabilité des échantillons 

La stabilité des échantillons a été évaluée sur 10 jours (jusqu’au 27 septembre 2012) pour 6 
échantillons d’eau souterraine, 6 échantillons d’eau superficielle et 5 solutions de référence. 
Ces échantillons ont été prélevés au hasard à la date de préparation des échantillons et 
conservés comme mentionné dans les consignes fournies aux laboratoires.  

Selon la norme NF ISO 13528, le contrôle de stabilité est valide si la différence entre la 
moyenne des échantillons du contrôle d’homogénéité (x) et la moyenne des échantillons du 
contrôle de stabilité (y) à J+10 est inférieure ou égale à 0,3 . 
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Matrice Paramètre 
Valeur ciblée 
par dopage 

(Xdop) en µg/l 

Incertitude 
(k=2) sur la 

valeur 
ciblée par 
dopage 
(Udop) en 

µg/l 

Valeur 
observée par 

les participants 
(= valeur 

assignée) (X) 
en µg/l 

Incertitude 
(k=2) sur la 

valeur 
observée par 

les participants 
(UX) en µg/l 

Incertitude 
relative (k=2) 
sur la valeur 
observée par 

les 
participants en 

% 

Ecart-type 
pour 

l'évaluation 
de 

l'aptitude 
( ) en µg/l 

Ecart-type 
pour 

l'évaluation 
de 

l'aptitude 
en % (CVR) 

Ecart à la 
cible (X-
Xdop)/Xdop  

en % 

Eau 
souterraine 

Chlordécone 0,102 0,003 0,095 0,011 12% 0,028 29% -7% 

chlordécone-5b-
hydro 0,108 0,011 0,091 0,014 15% 0,025 27% -16% 

Eau 
superficielle

Chlordécone 0,304 0,008 0,264 0,034 13% 0,086 33% -13% 

chlordécone-5b-
hydro 0,313 0,032 0,272 0,035 13% 0,062 23% -13% 

Solution de 
référence 

Chlordécone 2 002 26 2 078 229 11% 579 28% 4% 

chlordécone-5b-
hydro 1 998 200 2 119 207 10% 371 18% 6% 

Illustration 17 : Valeurs ciblées par dopage, valeurs observées par les participants avec leurs incertitudes élargies (k=2), écart-type pour l’évaluation de 
l’aptitude et écart à la cible.  

.  
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l’incertitude type de la valeur assignée (ux) et de l’incertitude type du résultat estimé par le 
laboratoire lui-même (ulab).  ê − = 	         (4) 

Cet indicateur s’interprète également par rapport à des valeurs critiques de 2 et 3. 

Avoir un « bon » zêta-score et un « mauvais » z-score indique que le laboratoire a bien identifié 
et intégré dans ses calculs toutes les sources d’incertitude de son processus analytique. Mais 
cela n’enlève pas le fait que le résultat d’analyse est trop éloigné de la valeur de référence 
assignée (relativement à la dispersion des résultats des participants). Cependant, le travail 
d’identification des sources d’erreur réalisé lors du calcul de l’incertitude de mesure doit 
permettre au laboratoire d’identifier sur quelle partie de l’analyse les actions correctives doivent 
être menées. 

Les valeurs de zêta-score figurent en Annexe 4. 

Pour les 2 eaux et les 2 composés, le pourcentage de résultat (en prenant en compte 
l’incertitude du laboratoire) qui ne recouvre pas la valeur « vraie » est de 17% avec 3 
laboratoires concernés. Pour ces laboratoires, il semble nécessaire, soit de revoir le bilan 
d’incertitude, soit de corriger les éventuels biais du protocole analytique. 
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6.2. METHODES D’ANALYSES 

Les 2 méthodes d’analyse utilisées par les laboratoires sont la chromatographie gazeuse et la 
chromatographie liquide couplées à la spectrométrie de masse. 

Parmi les 9 laboratoires possédant une technologie permettant l’analyse en mode MS/MS (triple 
quadripôle ou trappe d’ion), 2 ne l’utilisent pas et réalisent une analyse en mode MS. 
Les techniques d’analyses utilisées par les 10 laboratoires sont détaillées dans l’Illustration 41. 
Le nombre de résultats non conformes (uniquement avec la matrice eau) est notifié par type de 
technique. Ces valeurs sont présentées à titre indicatif et compte tenu du faible nombre de 
résultats, il n’est pas possible de réaliser une étude de l’impact éventuel des pratiques sur la 
fiabilité des résultats rendus. Elles permettent aux laboratoires de situer leurs pratiques par 
rapport aux autres utilisateurs. 
 

Paramètre Détail 

Nombre de 
laboratoire 

(sur un total 
de 10) 

Nombre de 
résultat généré 

par cette 
technique 

Nombre de valeur en 
Iz-scoreI > 2 (nombre 

en %) 

Type de 
chromatogr

aphie 

GC 6 18 3 (17%) 
LC 2 6 0 

UPLC 2 6 0 

Détecteur spectrométrie de 
masse 10 30 3 (10%) 

Type de 
détecteur 

trappe d'ion 3 10 0 
triple quadripôle 6 18 2 (11%) 

simple quadripôle 1 2 1 (50%) 
Mode de 
détection 

MS 3 10 1 (10%) 
MSMS 7 20 2 (10%) 

Etalon 
interne 

aucun (cf. traceur 
d’extraction) 5 16 0 

autres que chlordécone 
marqué C13 5 14 3 (21%) 

Illustration 41 : Techniques analytiques utilisées par les laboratoires 

Les laboratoires utilisent une grande diversité de composés dans le choix des étalons internes 
et qui ne sont pas obligatoirement des analogues de la chlordécone tel que PBDE, HAP, 
aryloxyacide, composés organochlorés.  L’ensemble des valeurs non conformes (z-score > 2) 
sont observés parmi les laboratoires qui utilisent cette pratique.  

5 laboratoires n’utilisent pas d’étalon interne (composé ajouté avant l’analyse) mais utilisent 
uniquement un traceur d’extraction (composé ajouté avant l’extraction). 

Les colonnes LC et UPLC utilisées par les laboratoires sont pour la totalité des colonnes de 
type C18. 

Les laboratoires réalisent leur séparation GC avec des colonnes dont la phase stationnaire est 
le diméthylpolysiloxane : 4 laboratoires avec 100% de diméthylpolysiloxane et 2 laboratoires 
avec 5% de diphényl et 95% de diméthylpolysiloxane. 
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6.3. METHODES D’EXTRACTION 
 
Les pratiques pour la technique d’extraction sont quasi identiques avec 9 laboratoires mettant 
en œuvre une extraction liquide/liquide (L/L) et 1 seul laboratoire l’extraction SPME (micro 
extraction sur phase solide). Cependant, le prétraitement (acidification de l’échantillon avant 
extraction), le choix des solvants et l’ajout d’un traceur d’extraction diffèrent selon les 
laboratoires. 
 

Paramètre Détail 

Nombre de 
laboratoire 

(sur un total 
de 10) 

Nombre de 
résultat 

généré par 
cette 

technique 

Nombre de 
valeur en Iz-
scoreI > 2 

(nombre en %)

Prétraitement 
aucun 5 14 2 (14%) 

pH acide 3 10 0 
pH acide/neutre 2 6 1 (17%) 

Type d'extraction 
LL 9 28 3 (11%) 

SPME 1 2 0  

Solvant d'extraction LL 
CH2Cl2 5 14 3 (21%) 

CH2Cl2 /AcEt 2 6 0  
hexane/acétone 2 8 0  

Traceur d’extraction 
Aucun 1 2 0  

chlordéconeC13 3 10 0  
autre traceur 6 18 3 (17%) 

Illustration 42 : Techniques d’extraction utilisées par les laboratoires (AcEt = acétate d’éthyle) 

Tout comme le choix de l’étalon interne, on remarque également parmi les laboratoires une 
grande diversité dans le choix des traceurs d’extraction (PBDE, composé bromé, aryloxyacide 
et le composé marqué 13C de la chlordécone sur ses 10 carbones).  

Pour la plupart, il s’agit de composés qui contiennent des fonctions halogénées (chlore ou 
brome), alcool, cycle aliphatique ou benzénique. Les valeurs non conformes (z-score > 2) sont 
observées parmi les laboratoires qui utilisent cette pratique.  

L’analyse de la chlordécone et de la chlordécone-5b-hydro à partir de la chlordécone marquée 
13C  est utilisée par 3 laboratoires. Les valeurs conformes (z-score < 2) sont observées pour 
tous ces laboratoires.  

Un seul laboratoire corrige ses résultats par la récupération du traceur. Ce laboratoire utilise 
également le même composé comme étalon interne. 

Pour les 5 laboratoires utilisant uniquement un traceur d’extraction sans étalon interne, les 
teneurs des composés d’intérêts sont corrigées automatiquement par la réponse du traceur 
d’extraction. 

Pour 3 laboratoires, les traceurs d’extractions utilisés sont différents de l’étalon interne. 

 



Résultats de l’essai interlaboratoires chlordécone et chlordécone-5b-hydro dans les eaux 

BRGM/RP-61916-FR – Rapport final 47 

 

6.4. ACCREDITATION ET AGREMENT  DES LABORATOIRES 

Parmi les 10 laboratoires, 4 sont accrédités pour l’analyse de la chlordécone dans les eaux. 
  

Etat avancement de la méthode 

Nombre de 
laboratoire 

(sur un total 
de 10) 

Nombre de 
résultat 

généré par 
cette 

technique 

Nombre de 
valeur en Iz-
scoreI > 2 

(nombre en 
%) 

en développement 3 6 1 (17%) 
validé mais non accrédité 3 10 0 

accrédité CLD uniquement 2 6 2 (33%) 
accrédité CLD et CLD5BH 2 8 0 

laboratoire agréé CLD uniquement 2 6 2 (33% 
laboratoire agréé CLD et CLD5BH 1 4 0 

Illustration 43 : Etat d’avancement des méthodes d’analyse des laboratoires (CLD : chlordécone ; 
CLD5BH : chlordécone-5b-hydro) 

Parmi les 4 laboratoires accrédités pour l’analyse de la chlordécone, un laboratoire a rendu des 
résultats avec un z-score supérieur à 2. Pour les 6 autres laboratoires non accrédités, un seul 
laboratoire a rendu des résultats avec un z-score supérieur à 2.   
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7. Conclusion 

Cet essai est le premier essai interlaboratoires concernant l’analyse de la chlordécone et de la 
chlordécone-5b-hydro dans les eaux de surface continentales et les eaux souterraines. 

Il s’est déroulé dans de bonnes conditions d’organisation de septembre à novembre 2012 et a 
collecté les réponses de 10 laboratoires nationaux. Lors du contrôle des lots, il s’est avéré que 
les composés sont stables dans les eaux souterraine et superficielle spécifiques à l’essai (avec 
des teneurs en matière en suspension inférieures à 5 mg/l) pour un délai avant analyse de 10 
jours et une conservation à 4°C. 
 
Les résultats des laboratoires sont pour la plupart exacts (justes et fidèles) par rapport à la 
valeur de référence. Les valeurs moyennes observées par les participants correspondent aux 
teneurs ciblées dans les échantillons d’eau et dans la solution de référence. Les coefficients de 
variation (CVR) pour les 2 composés dans les 2 eaux sont en moyenne de 28%. Cette 
dispersion observée peut être considérée comme relativement satisfaisante notamment dans le 
cadre d’un tout premier essai de ce type. 
Pour les échantillons d’eau, seules 10% des valeurs ne sont pas justes et concernent 2 
laboratoires. Pour la fidélité des résultats, il a été observé pour 5% des valeurs une répétabilité 
relativement élevée (supérieure à 25%) . Cela  concerne 3 laboratoires.  
La solution de référence permet de vérifier les analyses instrumentales; les résultats sont 
répétables pour tous les laboratoires mais on observe 20% de valeurs qui ne sont pas justes 
avec 3 laboratoires concernés.  
L’ensemble de ces éléments permettent de conclure qu’environ 2 laboratoires sur 3 rendent des 
résultats exacts. 
 
L’incertitude élargie des mesures estimée par les laboratoires est approximativement de 35% 
pour les 2 composés et les 2 niveaux de concentration. Il apparaît que les estimations faites par 
les laboratoires de leur propre incertitude de mesure ne sont pas toujours très fiables. 
Approximativement, 1 laboratoire sur 3 sous-estime ses incertitudes. 
 
Compte tenu du faible nombre de laboratoire pour l’analyse de la chlordécone (10) et de la 
chlordécone-5b-hydro (5), les résultats de cette essai doivent être considérés avec précaution.  

L’extraction liquide/liquide et l’analyse par chromatographie gazeuse ou liquide couplée à la 
spectrométrie de masse sont les techniques analytiques utilisées par la quasi-totalité des 
laboratoires. La médiane des limites de quantification des laboratoires est de 0,015 µg/l et 0,01 
µg/l pour la chlordécone et la chlordécone-5b-hydro, respectivement. 

Au final, ce tout premier essai sur ces composés a permis de réaliser un état des lieux des 
performances actuelles des laboratoires nationaux pour la matrice eau. Il a également permis 
aux laboratoires de disposer d’un outil de contrôle qualité externe leur permettant d’améliorer si 
besoin leurs protocoles analytiques. En 2013, hors du cadre de la programmation AQUAREF, 
un essai interlaboratoires va également être mené par le BRGM pour l’analyse de la 
chlordécone dans la matrice sol. 
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Annexe 2 
 

Consignes envoyées au laboratoire pour le 
déroulement de l’EIL 
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Annexe 4 
 

Tableau général des données et performances des laboratoires 

 

Les codes « couleurs » sont ajoutés pour informer d’un problème d’exactitude du résultat selon la justesse (z-score) et/ou à la fidélité 
(écart-type inter et intra échantillon) : 

⎯ écart-type de répétabilité ou interchantillon > 25% 
⎯ 2 ≤ Iz-scoreI ≤ 3 
⎯ Iz-scoreI ≥ 3 

 

 

 

 

 



 

 

Code laboratoire Flacon 1  
Réplique 1 

Flacon 1 
Réplique 2

Flacon 2 
Réplique 1

Flacon 2 
Réplique 2 Moyenne Sintra-échantillon 

(en %) 
Sinter-échantillon   

(en %) Z-score 
Incertitude (k=2) 

fournie par le 
laboratoire 

Zêta-
score 

1 0,109 0,084 0,078 0,069 0,085 16% 16% -0,36 40% -0,49 

2 non rendu non rendu non rendu non rendu -     - non rendu - 
3 0,087 0,090 0,066 0,102 0,086 21% 0% -0,31 25% -0,57 
4 0,168 0,147 0,162 0,164 0,160 7% 0% 2,33 40% 1,92 
5 0,054 0,050 0,052 0,058 0,054 7% 0% -1,48 40% -2,70 
6 0,100 0,107 0,121 0,096 0,106 12% 0% 0,39 25% 0,64 
7 0,055 0,075 0,063 0,093 0,072 25% 0% -0,84 45% -1,20 
8 0,238 0,211 0,148 0,098 0,174 16% 40% 2,81 50% 1,76 
9 0,080 0,079 0,077 0,081 0,079 3% 0% -0,56 35% -0,89 

10 0,100 0,099 0,100 0,096 0,099 2% 0% 0,13 15% 0,28 
11 0,109 0,105 0,100 0,109 0,106 5% 0% 0,37 30% 0,54 

Valeurs brutes, fidélité, z-score, incertitude et zêta-score des laboratoires pour la chlordécone dans l’eau souterraine (flacon 1 et 2) 
 

Code laboratoire Flacon 3 
Réplique 1 

Flacon 3 
Réplique 2

Flacon 4 
Réplique 1

Flacon 4 
Réplique 2 Moyenne Sintra-échantillon 

(en %) 
Sinter-échantillon 

(en %) Z-score 
Incertitude (k=2) 

fournie par le 
laboratoire 

Zêta-score 

1 0,193 0,179 0,176 0,175 0,181 4% 3% -0,97 40% -1,68 

2 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - non rendu - 
3 0,130 0,125 0,206 0,139 0,150 22% 14% -1,33 25% -2,94 
4 0,471 0,672 0,566 0,539 0,562 18% 0% 3,47 40% 2,54 
5 0,172 0,167 0,170 0,153 0,166 5% 0% -1,15 40% -2,08 
6 0,326 0,314 0,342 0,292 0,319 8% 0% 0,63 25% 1,04 
7 0,244 0,238 0,237 0,270 0,247 7% 0% -0,19 45% -0,26 
8 0,324 0,294 0,365 0,320 0,326 8% 4% 0,72 50% 0,70 
9 0,262 0,255 0,221 0,163 0,225 13% 19% -0,45 35% -0,74 

10 0,304 0,298 0,300 0,290 0,298 2% 0% 0,40 15% 0,84 
11 0,297 0,321 0,308 0,322 0,312 4% 0% 0,56 30% 0,83 

Valeurs brutes, fidélité, z-score, incertitude et zêta-score des laboratoires pour la chlordécone dans l’eau superficielle (flacon 3 et 4) 
 
 



 

 

 
 

Code laboratoire Solution de référence 
Réplique 1 

Solution de 
référence Réplique 

2 
Moyenne Sinter-échantillon 

(en %) Z-score 
Incertitude 

(k=2) fournie 
par le 

laboratoire 
Zêta-score 

1 3 660 4 520 4 090 15% 3,47 40% 2,37 

2 non rendu non rendu - - - non rendu - 
3 2 571 2 629 2 600 2% 0,90 15% 1,74 
4 2 245 2 403 2 324 5% 0,42 25% 0,67 
5 197 208 203 4% -3,24 25% -8,14 
6 2 189 1 880 2 035 11% -0,08 15% -0,16 
7 1 920 1 880 1 900 1% -0,31 20% -0,60 
8 402 430 416 5% -2,87 50% -6,61 
9 2 470 2 550 2 510 2% 0,75 20% 1,27 

10 1 830 1 900 1 865 3% -0,37 15% -0,79 
11 2 075 2 091 2 083 1% 0,01 20% 0,02 

Valeurs brutes, fidélité, z-score, incertitude et zêta-score des laboratoires pour la chlordécone dans la solution de référence. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

 

Code laboratoire Flacon 1  
Réplique 1 

Flacon 1 
Réplique 2

Flacon 2 
Réplique 1

Flacon 2 
Réplique 2 Moyenne Sintra-échantillon 

(en %) 
Sinter-échantillon 

(en %) Z-score 
Incertitude 

(k=2) fournie 
par le 

laboratoire 
Zêta-score 

1 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 

2 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
3 0,077 0,082 0,074 0,100 0,083 16% 0% -0,31 25% -0,44 
4 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
5 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
6 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
7 0,064 0,068 0,071 0,069 0,068 3% 5% -0,92 45% -1,11 
8 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
9 0,088 0,091 0,070 0,070 0,080 2% 17% -0,45 40% -0,53 

10 0,094 0,117 0,090 0,106 0,102 14% 0% 0,43 15% 0,68 
11 0,125 0,119 0,123 0,129 0,124 3% 0% 1,32 30% 1,42 

Valeurs brutes, fidélité, z-score, incertitude et zêta-score des laboratoires pour la chlordécone-5b-hydro dans l’eau souterraine (flacon 1 et 2) 

 

Code laboratoire Flacon 3 
Réplique 1 

Flacon 3 
Réplique 2

Flacon 4 
Réplique 1

Flacon 4 
Réplique 2 Moyenne Sintra-échantillon 

(en %) 
Sinter-échantillon 

(en %) Z-score 
Incertitude 

(k=2) fournie 
par le 

laboratoire 
Zêta-score 

1 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 

2 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
3 0,121 0,132 0,224 0,118 0,149 36% 0% -1,99 25% -3,13 
4 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
5 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
6 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
7 0,275 0,250 0,251 0,276 0,263 7% 0% -0,15 45% -0,13 
8 non rendu non rendu non rendu non rendu - - - - - - 
9 0,323 0,299 0,227 0,165 0,254 13% 31% -0,30 40% -0,30 

10 0,317 0,285 0,288 0,302 0,298 6% 0% 0,42 15% 0,63 
11 0,342 0,384 0,329 0,319 0,344 6% 7% 1,15 30% 1,15 

Valeurs brutes, fidélité, z-score, incertitude et zêta-score des laboratoires pour la chlordécone-5b-hydro  dans l’eau superficielle (flacon 3 et 4) 



 

 

 

Code laboratoire Solution de référence 
Réplique 1 

Solution de référence 
Réplique 2 Moyenne Sinter-échantillon (en 

%) Z-score 
Incertitude (k=2) 

fournie par le 
laboratoire 

Zêta-score 

1 non rendu non rendu - - - non rendu - 

2 non rendu non rendu - - - non rendu - 
3 2 552 2 730 2 641 5% 0,97 15% 1,82 
4 non rendu non rendu - - - non rendu - 
5 non rendu non rendu - - - non rendu - 
6 non rendu non rendu - - - non rendu - 
7 1 770 1 850 1 810 3% -0,46 20% -1,12 
8 non rendu non rendu - - - non rendu - 
9 2 500 2 380 2 440 3% 0,63 20% 1,00 

10 1 740 1 910 1 825 7% -0,44 15% -1,18 
11 2 039 1 950 1 995 3% -0,14 20% -0,43 

Valeurs brutes, fidélité, z-score, incertitude et zêta-score des laboratoires pour la chlordécone-5b-hydro dans la solution de référence. 
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