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ICP-AES

Chromatographie ionique, Electrophorese capillaire

Analyseur de mercure
Composés soufrés
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Types d’echantillons analyses

Eaux naturelles
Solutions de lixiviation

Solides mis en solution :

Roches

Sols/ sediments
Plantes/ Bactéries
Aerosols

Animaux (mollusques,
muscles de poissons..)

Nanoparticules



Analyseur de mercure

CV-AFS (ISTerre)
Tekran 2600 (LGGE)

Limites de quantification
Volume minimum

Temps d’analyse par
échantillon

Cout / prestation pour les
autres laboratoires

Avantages / inconvénients

Contact

CV-AFS

50 pg L

THg 5 min MMHg 15 min

5 euros pour THg et 20 euros
pour MMHg

MMHg méthode limitée si
beaucoup de DOC

Stéphane Guédron

Tekran

0,2 ng/L pour 30mL
30 mL

passeur

Aurélien Dommergue/QOlivier
Magand



Analyseur de

Carbone — Azote
TOC VCSN Shimadzu

(ISTerre)
Limites de quantification C:02mgL"'" N:0.1mgL"
Volume minimum 15 mL
Temps d’analyse par échantillon 5 —10 min

Cout / prestation pour les autres laboratoires 15 euros par heure
Avantages / inconvénients Acidification, dilution automatique (seringue 8)

Contact Delphine Tisserand



Electrophorese

capillaire
Waters Capillary lon Analyseur
(ISTerre)

Limites de quantification

Volume minimum

Temps d’analyse par échantillon

Cout / prestation pour les autres laboratoires

Avantages / inconvénients

Contact

> 500 pg L' (ppb)

0.5mL

5 a 6 minutes

7 euros I'échantillon, prestations possible

Passeur 20 positions, technique robuste

Martine Lanson



Chomatographie ionique
Dionex ICS3000 (LGGE)
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Limites de quantification
Volume minimum

Temps d’analyse par
échantillon

Cout / prestation pour les
autres laboratoires

Avantages /
inconveénients

Contact

Limites de quantification
Volume minimum

Temps d’analyse par
échantillon

Cout / prestation pour les
autres laboratoires

Avantages / inconvénients

Contact

<1 g L' (ppb)
1.5 mL
10 a 25 minutes

Injection simultanée
Anions & Cations

Patrick Ginot

1 ug L' (ppb)
? mL

30 minutes

3-5 € par échantillon,
formation possible

Intégration des pics
manuellement

Lorenzo Spadini



Preparation des echantillons pour les analyses ICP

Solubilisation des échantillons par une attaque a haute température a I'aide d’acides/ oxydants
HCI, HNO,, HF, H,SO,, H;BO,, H,0,, HCIO,

Dispositifs chauffants disponibles a 'TOSUG

Micro-onde SCP Novawave Digiprep Plaques chauffantes
(LTHE) (Isterre) (LTHE, Isterre)

* 48 echantillons « Béchers en téflon fermés /
* Tubes ou savillex ouverts & pression
« 24 a 48 échantillons/ jour fermés a pression atmosphérique
« Systeme fermeé sous atmosphérique e T° maximum 150°C
pression => bon rendement * T° maximum 100°C

« Colt5/6 euros par
échantillon (prix LTHE/
OSUG)

* Formation possible

* T° moyenne 180°C (max
230°)

Enceinte de pression (Isterre)

« 12 échantillons
« Container 12 mL en téflon, sous pression
 T° maximum 150°C




ICP-AES
720 ES Agilent (Isterre)

Limites de quantification Entre 1 et 50 ug L' (ppb)

Volume minimum 5 mL

Temps d’analyse par échantillon 2-3 minutes

Cout / prestation pour les autres laboratoires 21 €/ 15 € I'heure d’analyse (OSUG / Isterre et
LTHE)

Avantages / inconvénients Analyse multi-élémentaire rapide

Contact Sarah Bureau



Limites de quantification

Volume minimum

Temps d’analyse par échantillon

Cout / prestation pour les autres laboratoires

Avantages / inconvénients

Contact

Entre 1 et 50 ng L-" (ppt)
3 mL

10 minutes
pour une roche : 40 / 50 € (chimie + ICP)

|ICP-MS tres sensible aux effets de matrice
(importance de la chimie en amont)

Sylvain Campillo



2NaOH + H,S—

” . Nazs\“‘ 2H20
= flg?l,mer!t 5 Et com_ﬁlex;;;}l av;c
Spectrophotometre S| NI Wiveito ¢
dégazage diammenium -
pigel - TR

(Isterre)

Limites de quantification 0.05 pymol S#
Volume minimum 2 g de sédiments
Temps d’analyse par échantillon 1 heure

Cout / prestation pour les autres laboratoires

Avantages / inconvénients Evaluation non-toxicité d’'un sédiment
Technique longue, pas automatisée

Contact Delphine Tisserand



Quelques applications scientifiques
a 'OSUG
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le + ICP-AES Isterre)

- Mercure dissous et particulaire :
analyse Isterre (Spectrométrie a

Fluorescence Atomique et

r

- Métaux particulaires : extraction
eau réga

Analyses eau et sédiments :
- Métaux dissous: filtration téflon
0,22 um + |CP-AES Isterre)
spectrométrie d’absorption)
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Isterrre, Labanieh et al. J Pet. 2012



ISTerre

Institut des Sciences de la Terre

Analyse des massifs autour du paléolac de Yammol(ineh (Liban)
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Comparaison avec les résultats qui seront obtenus sur les sédiments du paleolac
=> Tracer les sources, quantifier I'érosion

ISTerre, Alexandra Gourlan



Technique:

mercure total dissous (THgy): CVAFS
monomethyl-mercure dissous (MMHg): cryogenic-GC-CVAFS (génération d’hydrures)

ISTerre

Institut des Sciences de la Terre

Exemple: distribution du THg et MMHg dans les eaux porales des sédiments de la baie de venise

(technique de prélevements: peepers)
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Isterre, S. Guedron et al.,2012



Soufre volatil extractible a ’acide @
ISTerre

Institut des Sciences de la Terre

Evaluation d'éléments co-précipités (As...) : ex Bangladesh S?- vs As en
milieu réducteur

S2- ymol/g As (ppm)
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40

000 020 040 060 080 1,00
0 1 1 1

Depth (ft)
o
: >

£ 50
3 @ anoxique
-]

100 -
100 - L)
éochimie
D

N4

ISTerre : Tisserand, Charlet, Guedron



Exemple : suivi de la quantité¢ de NO;™ en solution
en sortie de colonne de sol pour voir I’effet des
plantes sur le transfert des métaux dans le sol.
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Le type de plante mis en place sur le sol de
bassin de sédimentation minier modifie la
composition de I’eau infiltré et notamment de
la quantité de NO;™ en solution.

C/Co

Exemple : Analyse des parameétres

hydrodynamique par le suivi de la teneur en
Brome appliqué au cours d’un essai de
lixiviation.

« Données
o — Modele
— Injection

0.8 |

0.6 |

04 |

0,2 |

T
Chromatogramme
En début d’incubation les plantes n’induit pas
la rétention du Br considéré comme traceur
de I’eau. Vérification apres incubation, si les
plantes installées modifient les parametres
hydrodynamique du sol mis en colonne.

LTHE, Navel, Martins



The calcium trend
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Saharan dust input

Plus fréquents dans les années
80’s ? Besoin d’étude statistique
pour ce type d’éveénements
sporadigues
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1930 -
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Evolution du bruit de fond ?? béton,
agriculture ? Besoin de séparer les 2
composantes (avec ICPMS ?)

Preunkert and Legrand, Towards a quasi-
complete reconstruction of past atmospheric
aerosol load and composition (organic and
inorganic) over Europe since 1920 inferred
from Alpine ice cores, Clim.Past, 9, doi:
10.5194/cp-9-1403-2013, 2013.

LGGE, Legrand , Preunkert



Métaux dissous et particulaires dans les retombées
atmosphériques autour d’un ancien site minier du Sud de la
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Figure 1 Total metal(loid) flux (ug.m-2.day-!, logarithm scale) from bulk atmospheric deposition,
corresponding to the sum of dry (black) and wet (white) depositions, collected in OWEN Gauges to
sources site (Mine of Aviniéres (P1), Mange-Chataigne (P2), Martinet (P3) and tailing ponds (P4)) and
target site (centre-ville of Saint-Laurent-le-Minier (P5), Meuse (P6) and Hameau de la papeterie (P7)).

LTHE, Navel , Uzu, Spadini, Martins



Soil column

c/co
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LTHE, Simonin, Richaume, Uzu, Martins

MICROWAVE
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Centrifugation
5’000g/ 10min

Bacteria & Zn
suspension

Supernatant

Analyse ICP-MS

PeIIetI(ceIIs)

Cell disruption by
high pressure

Ultracentrifugation
20’000 g/ 20 min

‘ SuperiaMnt
Extracellular Membrane
compartment compartment

§

[ZNncompartment] / [ZNinitiall
§ @

g

Inactive  active
10-5M

E. coli K12DH5a

M

C. metallidurans CH34

Inactive  active
10-4M

Extracellular compartment

B Membrane compartment

= Les métaux biosorbés par les cellules
bactériennes (actives ou inactives) sont
majoritairement internalisés dans le
cytoplasme, en désaccord avec le concept de
complexation de surface.

LTHE, Desaunay A. and J.M.F. Martins. J. Haz. Mat. 2014



Sol structuré contaminé avec du Cu (240 ppm),
du Cr (100 ppm) et du Cd (50 ppm) seuls ou en
organe melange ICP-OES (Varian)

Matter

Fractionnement
granulomeétrique du sol

2> F1,F2,F3etF4

Macro-aggregat
(2000-250pm)

Micro aggregat

g = TENEURS TOTALES EN METAUX
complex (<20pm) DANS LE SOL ET SES FRACTIONS
H20 0j H20 30j Cd (50ppm) | Cr (100ppm) Cu (240ppm) | Mél. 30
200 30j 30j 30§
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Distribution variable des métaux au sein 100 cuoom)
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LTHE, Lehembre, Navel, Spadini, Vince, Sebastiannuti, Lejon & Martins



Principes des instruments: amalgame/préconcentration sur or, détection par fluorescence
atomique 253.7 nm sous flux d’Ar.

1 - Analyseur du Hg total en solution (Tekran 2600) : dédié aux matrices trés peu concentrées
(neige, eau, glace), DL<0.2 ng/L pour 30 mL d’échantillons. Passeur.
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Exemple du suivi des espéces atmosphériques entrepris
depuis 2 ans sur I'ile Amsterdam dans le cadre du
programme GMOS (Global Mercury Observation System)

LGGE - Dommergue, Magand



