SUBSTANCES DE LA DIRECTIVE CADRE EAU AQPUAREF

Composé Formule développée ou élément chimique
o\\w—o CoH,
. . F /_/
Trifluraline =

Code Sandre Numéro CAS

Solubilité dans eau [mg/L]

1582-09-8

Support de surveillance, fraction a analyser et codes s andre associés

fraction

code fracti on

32

support code support fraction code fraction support code support

eau @ 3 eau brute 23 sédiment 6 particules <2 mm @
NQE [ug/L] CMA-NQE [pg/L] NQ [ug/kg] de matiere séche

Eaux Eaux de surface Autres Eaux de surface
. s Eaux de s Autres Eaux de surface Sédiment
Souterraines intérieures intérieures
surface
S.0 0,03 0,03 S.0 S.0 S.0

Parametres a déterminer au préalable

Matiéres en suspension Taux de matiere seéche, COT, granulométrie, perte au feu,aluminium, manganese, fer
Sur le terrain - Matrice Eau Sur le terrain - Matrice Sédiment
Matériel de prélévement FIacosz CESIES E) Prétraitement et transport Matériel de prélévement Flacor,]s destines & PSS
I'analyse I'analyse transport

.Choisir son matériel en fonction de I'objectif du -Chaisir son matériel en fonction de la nature du

prélévement, de la nature de l'eau et de la .Flaconsde 1L en sédiment, de la quantité a prélever et de la

quantité a prélever verre brun ou ou en profondeur dg I'eau (drague manuelle, sonde,

.Eviter I'utilisation de matériels intermédiaires verre transparent Ne pas remplir complétement les flacons |P€nne, carrotier,...) 5 .

(entonnoirs, louches etc...) pour le remplissage  |protégé par une destinés au laboratoire. Eviter toute contamination de I'¢chantillon I

des flacons feuille d'aluminium, |.Sila présence de chlore libre est (préserver la propreté de 'équipement . Afin d'éviter les
.Utiliser un dispositif en verre et en acier non pelliculés et suspectée (bandelette-test de sensibilit¢ ~[d'€chantillonnage, le nettoyer entre chaque (HERS Gl VER LN ) Gl rlnod_|f|_c:'=1t|ons'd‘ues a
inoxydable (les matériaux en plastiques peuvent |prétraités (calcinés 8h|0,5 mg/L), ajouter 80 mg de thiosulfate de [Prélévement) o  [lagedeitL prealablement| Tactivitcbacterienne, -
occasionner une perte de substance a 4500 ), bouchon & |sodium pentahydraté (Na,SO., 5H,0) pour .Choisir Ie_ matériau d? I‘outll_ préleveur pour limiter ca.LIcmes a 500‘(_2 p«?ndam 8 |limiter au maximum l'air
échantillonner). vis avec membrane |1 L déchantillon dans le récipient avant le [|& Sontamination de Iéchantillon; pour la drague H; capuchons vissés avec |dans les échantillons par
LLes flacons doivent étre préparés en fonction du |en aluminium ou en  [prélévement. manuelle, le métal est conseillé. La benne et le. joint en polymere perfluoré - un remplissage complet du
type d'analyse et en respectant le polyméres perfluorés |.Aprés le prélévement ajuster a une valeur |C2rrotier sonten général en métal, préférer I'acier i,Dan tousdles CI"I’IS’ vergler c_lt_)ntenam |
conditionnement et les conditions de conservation |.Dans tous les cas, |de pH comprise entre 6 et 9 avec de inoxydable, il contamlnar)t. L |a sence e po uants dans A r:ns;‘)lfrter‘es +3C. 3
prescrits par le laboratoire vérifier labsence de |'acide chlorhydrique ou de 'hydroxyde de .Poulr ne_ pas avt?lr de (_:omamlnatl(,)n‘ éventuelle zlcomznaf?t mis en ceuvre ;?Cb e}r;‘n ?nls a 5% : ,a
.Le matériel de prélevement est conditionné et  [polluants dans le sodium. par l'outil, sous-echantlllpnnerlen évitant (blanc de flaconnage) Ia ri de la lumiere, dans
nettoyé soigneusement pour le prélévement flaconnage mis en | Transporter les échantillons & 5 +3<C, a  [S0'gneusement les parois de Foutil es 24 H maximum

.Si un autre prélévement est prévu dans la ceuvre (blanc de l'abri de la lumiére, sous un délai de 24 H. [-Préserver lintégrité de la surface du sédiment et

journée, rincer trois fois le matériel de flaconnage) laisser la possibilité de réaliser un sous-

prélévement ou tout matériel intermédiaire echantillon d'une épaisseur définie

éventuel avec I'eau du lieu de prélévement -Minimiser le lessivage de I'echantillon en

remontant lentement I'outil de prélévement

Au laboratoire - Matrice eau Au laboratoire - Matrice sédiment

Prétraitement Stockage- Conservation Prétraitement Stockage- Conservation

.Mesurer le taux de matiere seche (en % pour la
fraction particule < 2 mm - code fraction 32) sur

.Nettoyage soigneux de la verrerie utilisée pour une aliquote séparée au moment de l'analyse

l'analyse: pour exprimer les résultats en pg/kg pour la

- pour la verrerie jaugée : a l'aide d'un agent fraction matiere seche de particules <2 mm. Les herbicides pouvant subir une conversion

nettoyant puis au solvant (dichlorométhane, par .L'étape d'homogénéisation peut étre couplée a ﬁwicrobienne [ Gl Soi Caees A ko ak

ST HER(EE 66 ETeRrD e Em e (el la lumiere a‘une température inférieure a - 20C et

- pour la verrerie non jaugée par calcination a . Les échantillons doivent étre extraits de préférence dans les I'homogénéisation utiliser une spatule, tamis et doivent ét’re extraits dans les 7 jours qui suivent le

500C pendant 8 H 48 H qui suivent le prélévement. matériel en en acier inoxydable, bien nettoyer au rélevement

.Remise a température ambiante en vue de . Les extraits de solvants obtenus a partir des échantillons, solvant et sécher entre chaque échantillon) P - des échantill . ) .

l'analyse peuvent étre conservés a 4 + 2C pendant 5 jours. .selon NF ISO 14507 (§88.4 composés organiques .C(_Jnservauon es echantillons 7 j maximum sans pre-
; . S ) S traitement.

.Si le flacon est complétement rempli, agiter peu volatils 2 possibilités : broyage manuel au

I'échantillon et éliminer la quantité nécessaire a mortier ou séchage chimique au sulfate de

I'ajout du solvant d'extraction (dans le cas d'une sodium/silicate de magnésium + broyeur a fléau

extraction liquide/liquide) apres refroidissement a I'azote liquide) ou selon

.Des blancs de verrerie doivent étre réalisés. Projet Horizontal CSS99015 - lyophilisation (§9.2

Conservation de I'échantillon et prétraitement
selon NF EN ISO 16720)

Avis AQUAREF sur NQ - Matrice eau Avis AQUAREF sur NQ - Matrice sédiment

NQ/3 atteinte Commentaires LQ NQ/3 atteinte Commentaires LQ
.Chromatographie liquide coulpée & un spectrometre de masse en tandem
(LC/MS/MS): atteignable

LC/MS/MS : O .Chromatographie en phase gazeuse - détecteur a capture d'électrons

.GC/IECD:OetN (GC/ECD) : difficilement atteignable

.GC/MS/MS : N .Chromatographie en phase gazeuse - spectrométrie de masse en tandem S.0 S.0
GC/IMS : N (GC/MS/MS) : non atteignable

.Chromatographie en phase gazeuse haute résolution - spectrometre de
masse haute résolution (GC/MS) : non atteignable

Commentaires - Matrice eau Commentaires - Matrice sédiment

)| a trifluraline est préférentiellement présente dans le support sédiment (logkow>5), mais dans le cadre du programme de surveillance elle
est également recherchée dans le support eau

@ selon la norme NF ISO 11264 précisant la fraction a analyser
Selon la circulaire DCE 2006/16, pour les substances organiques non volatiles et les échantillons chargés en MEST ( 2 250 mg/L), l'analyse
est réalisée sur I'eau brute (phase particulaire + phase dissoute)
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Note : Les données dans les graphes sont issues des limites de quantification (LQ) usuelles précisées en verso -
Note : Les données dans les graphes sont issues des limites de quantification (LQ) usuelles précisées en verso - matrice eau matrice sédiment
trifluraline

Date de mise a jour : 14/03/2011
Page 1/2 Contact : marie-pierre.strub@ineris.fr



trifluraline

SUBSTANCES DE LA DIRECTIVE CADRE EAU

Au laboratoire - Matrice ea

lyse - Exemples Extraction-|

Minéralisation/Extraction - Norme

Minéralisation/Extraction - Intitulé

laboratoire

AQ@UAREF

Matrice sédimen

Analyse - Extraction - Digestion

Minéralisation/Extraction - Norme

Minéralisation/Ext  raction - Intitulé

NF EN ISO 10695 (juin 2000)
(Qualité de I'eau)

Dosage de certains composés organigues

azotés et phosphorés sélectionnés

Méthodes par chromatographie en phase gazeuse

- extraction liquide/liquide  applicable aux échantillons d'eaux contenant
jusqu'a 0,05 g/l de matiéres en suspension. En présence de matiéres
organiques, de matiéres en suspension et de colloides, les interférences
sont plus nombreuses et les limites de détection peuvent donc étre plus
élevées

- extraction liquide/solide  applicable aux échantillons d'eaux contenant
des concentrations en masse du composé étudié = 0,05 pg/l environ. Les
interférences survenant lors de I'analyse de certains types d'eaux de surface
peuvent empécher I'application de cette méthode d'extraction

Les rendements d'extraction peuvent varier en fonction du type d'eau, de ce
fait les rendements du laboratoire doivent étre déterminés et contrélés. Un
minimum de trois extractions est nécessaire pour obtenir des rendements
satisfaisants, supérieurs a 60 %

NF ISO 11264 (mars 2008)
(Qualité du sol)

Dosage des herbicides

Méthode par HPLC avec détection par UV

- Extraction solide/liquide  par agitation avec un mélange
acétone/dichlorométhane en milieu aqueux contrdlé, puis
concentration de la phase organique isolée.

-Le p du di par de I'éther de pétrole
peut, dans le cas de certain sols, biaisé les résultats (biais
négatif).

NF EN ISO 6468 (février 1997)
(Qualité de I'eau) ©

Dosage de certains insecticides organochlorés, des

polychlorobiphényles et des chlorobenzénes

Méthode par chomatographie en phase gazeuse apres extraction liquide-
liquide.

- Extraction dans le récipient déchantillonnage puis séparation soit dans une|
ampoule a décanter soit dans un microséparateur

- Concentration puis purification sur colonne d'alumine/alumine-nitrate
d'argent et/ou sur colonne de gel de silice

NF ISO 10382 (mars 2003)
(Qualité du sol) ©

Dosage de pesticides organochlorés et des biphényls
polychlorés

Méthode par chromatographie en phase gazeuse avec détection
par capture d'électrons (GC/ECD)

-Extraction solide/liquide  par un mélange Acétone/Ether de
pétrole.

EPA - Méthode 8270D
(Revision 4 -Février 2007)

Composés organiques semi-volatils par chomatographi
couplée a la spectrométrie de masse

-Extraction liquide/liquide & pH neutre, au dichlorométhane, en ampoule a
décanter (méthode 3510)

-Extraction liquide-liquide en continu (Méthode 3520)

-Extraction en phase solide  (Méthode 3535)

Puis purification

-sur alumine (méthode 3610 ou 3611)

-et/ou sur florisil (méthode 3620)

-et/ou sur Gel de silice (méthode 3630)

-et/ou par perméation de gel (méthode 3640)

-et/ou sur du cuivre ou du TBA-sulfite (méthode 3660)

e gazeuse

EPA - Méthode 8270D
(Revision 4 -Février 2007)

Composés organiques semi-volatils par chomatographi e
gazeuse couplée a la spectrométrie de masse

Extraction :

- Extraction solide/liquide soit par soxhlet (méthode 3540), soit par
soxhlet automatique (méthode 3541), soit par extraction par fluide
sous pression (PFE selon méthode 3545), soit par micro-ondes
(méthode 3546), soit par ultra-sons (méthode 3550), soit par
extraction par fluide supercritique (SFE selon méthode 3560 ou
3561)

- Purification sur alumine (méthode 3610) et/ou sur florisil
(méthode 3620) et/ou sur Gel de silice (méthode 3630) et/ou par

EPA - Méthode 8091
(Décembre 1996)

Nitroaromatiques et cétones cycliques par chromatog raphie gazeuse
Extraction liquide/liquide & une valeur de pH comprise entre 5 et 9, au
dichlorométhane

-soit en ampoule a décanter (méthode 3510)

-soit en continu (Méthode 3520 )

Puis purification :

- sur florisil (méthode 3620)

-et/ou par perméation de gel (méthode 3640)

-et/ou sur du cuivre ou du TBA-sulfite (méthode 3660)

Substitution du dichlorométhane par de I'hexane, au Kuderna-Danish.

alyse - Exemples Méthodes analytiques

EPA - Méthode 8091
(Décembre 1996)

alyse - Exemples

de gel 3640) et/ou sur du soufre (méthode
3650)
Nitroaromatiques et cétones cycliques par chromatog raphie
gazeuse
Les échantillons sont extraits en utilisant, selon le cas, une des
méthodes d' ion pour les ieres solides é érées dans
la série 3500

Puis purification :

- sur florisil (méthode 3620)

-et/ou par perméation de gel (méthode 3640)

-et/ou sur du cuivre ou du TBA-sulfite (méthode 3660)
Substitution du dichlorométhane par de I'hexane, au Kuderna-
Danish.

des analytiques

LQ usuelles Analyse (minéralisats) - LQueneles
Analyse - Norme Analyse - Intitulé Atteinte NQ/3 [O/N] Y Analyse - Intitulé [ma/kg] Atteint NQ/3 [/N]
[ug/L] Norme matiére seche
Dosage de certains B extrl.actl.zn Ivlqulde-
composés organiques \qui E.' ® GC/MS/MS ‘N Dosage des herbicides -
azotés et phosphorés GCIMSIMS : 0,03 @ GC/ECD: OetN Méthode par HPLC avec
sélectionnés GC/ECD : 0,008 & 0,03 GC/MS :N détection par UV
Méthode par GC/MS : 0,02 ® Confirmation des résultats
chromatographie en phase conseillée par détecteur barrette
gazeuse a l'aide d'un de diodes, ou par
NF EN SO 10695 détecteur azote/phosphore NF ISO 11264 chromatographie gazeuge
(uin 2000) (GCINPD) ‘ ) (Qualité du sol) couplé éGIaC/s'Sgctroméme de ao 56,
(Qualité de I'eau) Lles_ar)alyses doivent étre (mars 2008) masse ( ) ou par
réalisées sur deux colonnes chromatographie gazeuse avec
capillaires de polarité ! détecteur azote/phosphore
différentes. Un spectrométre Par extraction (GCINPD), ou par
de masse peut se substituer solide/liquide : chromatographie gazeuse avec
au détecteur SPE/LC/MS/MS : 0,01 © o détecteur & émission atomique
azote/phosphore, auquel (GCIAED); certaines méthodes
cas, une seule colonne pouvant nécessiter une
capillaire est nécessaire dérivation
Dosage de certains
insecticides
organochlorés, des
polychlorobiphényles et
des chlorobenzénes
Méthode par
chomatographie’en phas? Dosage de pesticides
[FEEED ?\/vec detecteur & organochlorés et des biphényls
NF EN ISO 6468 (février |capture d E|9th°”5 . @ o NF ISO 10382 (mars  [polychlorés
1997) I(GCQECID) _a:jpres extraction 0 002’905030 o) OetN 2003) Méthode par chromatographie s.0 s.0.
ité de I ©  |lquide-liquide 00820, ité @ |en phase gazeuse avec
(Qualité de 'eau) Confirmation des résultats (Qualité du sol) détzction gar capture
par analyse, soit sur une d'électrons (GC/ECD)
seconde colonne avec une
phase stationnaire de
polarité différente, soit par
par chromatographie en
phase gazeuse couplé a un
spectrometre de masse
(GCIMS)
Composés organiques c . . .
EPA - Méthode 8270D  |semi-volatils par o) EPA - Méthode 8270D |©CMPOSES organiques semi-

Revision 4 -Févri chomatographie gazeuse 10 N Revision 4 cEévii volatils par chomatographie 660 N
(Revision 4 -Février atographie gazeuse 002 (Revision 4 -Février RS G Al (eSS TEE)
2007) couplée a la spectrométrie b 2007) spectrométrie de masse

de masse
Nitroaromatiques et . . .
s GRS pEs Nltrﬁaromathues et cétones
chromatographie gazeuse. cycliques par
Méthode par ch’romatographle gazeuse.
chromatographie en phase Méthode par chromatograplh{e
™ (o N en phase gazeuse (GC) a l'aide
gazeuse (GC) al'aide d'un . A
d'un détecteur azote/phosphore
détecteur azote/phosphore (NPD) ou d'un détecteur
(1) oult’:l'un detecteujia capture d'électrons (ECD)
EPA - Méthode 8091  |capture d'électron (ECD) GC/ECD : 0,008 20,02 © oetN EPA - Méthode 8091 |Confirmation des résultats par o so
(Décembre 1996) Conimatcs de_s esulias (Décembre 1996) analyse, soit sur une seconde ) .
par analyse, soit sur une colonne avec une phase
seconde cplonn_e aveeiune stationnaire de polarité
phasg §tqthnnalre de_ différente, soit par par
polarité différente, _son par chromatographie en phase
par chromatographie en i gazeuse (GC) couplé a un
Phase EEED (GC) couplé spectromeétre de masse (MS),
a0 spe_ctrome_tre Celmasss soit en utilisant un détecteur
(MS), soit en utilisant un différent
détecteur différent

Incertitude usuelle (k=2)

Mode d'estimation

Incertitudes - Matrice sédiment

Incertitude usuelle (k=2)

Mode d'estimation

GC/ECD,

selon NF EN ISO 6468 :
20%

(a une concentration de
0,020 pg/L- eau
osmosée)®

XPT 90-220, approche 2 (contréle interne)

Références - Matrice eau
@ Limites de quantification issues des données de la norme
) Données INERIS

©) LQ couramment constatées
© Bien que la trifluraline ne fasse pas formellement partie du champ d'application de ces normes, ces méthodes peuvent étre aisément adaptées et

sS.0

atrice sédiment

™ Bien que la trifluraline ne fasse pas formellement partie du champ d'application de ces normes, ces méthodes peuvent étre aisément

ladaptées et validées.
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