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objet: Analyses d’échantillons de terrain

Monsieur,

Les échantillons qui nous ont été confiés proviennent d’un site de

. Le sol a cet endroit présentait une trace de bridlure
superficielle. La question posée était de mettre en évidence, par
rapport & des échantillons témoins, la présence d’hydrocarbures
liquides a 1’endroit de la trace.

Pour cela nous avions :

5 prélevements carottes dont 1 témoin

4 prélévements vrac dont 1 témoin

Des analyses que nous avons effectuées nous pouvons dégager les

points suivants :

. Le sol n’est pas imprégné d’'hydrocarbures liquides (méme dans les
carottes nous n’avons pas pu les mettre en évidence).

. Les échantillons sont riches en matiére organique insoluble.
. Le terrain est constitué principalement d’une ﬁrgile silteuse.
. Les argiles du terrain n’ont subi (& part peut-étre en surface ol

elles ont été chauffées) aucune modification & 1’intérieur de la
trace.



Nous avons utilisé les méthodes suivantes :

1. extraction au CCl4 et spectrométrie Infra-Rouge'pour la détec-
tion des hydrocarbures liquides.

2. dosages du carbone organique total (COT), carbone organique
insoluble (COI) et soufre.

3. diffractométrie de rayons X (roche totale et argiles).

Les teneurs en COT, COI et soufre sont reportés sur le schéma de repé-
rage. (Annexe 1).

La forte proportion de matiére organique est en relation avec le carac-
tére tourbeux du terrain. L’hypothése d‘une accumulation locale de gaz
qui aurait brilé ne peut pas étre rejetée. C’est, je crois, ce que vous
aviez donné comme premiére explication.

Recevez, Monsieur, 1’expression de nos sentiments distingués.

JP. €

J.P. : 1 annexe



NOTE TECHNIQUE

I - PROCEDE ANALYTTQUE :

Chromatographie de 1’espace de téte dynamique par désorption thermique
des constituants volatils des échantillons sous courant d’azote et
concentration de ces produits sur un piége cryogénique refroidi a
-150°C. -

A la fin de la phase de désorption (30 minutes a 140 °C, le piege
cryogénique est réchauffé brutalement a 170 °C et les condensats sont
injectés dans le chromatographe.

Colonne : capillaire 50 m BP5 (apolaire, équivalent SE 54)
Gaz vecteur : azote

Température four : isotherme 100 °C
Température détecteur : 200 °C

I

II - TRATTEMENT DES BECHANTILIONS :

Avant analyse chromatographique, une fraction de chaque prélévement a
été séchée sur anhydride phosphorique afin d’en éliminer 1’humidité. Ce
traitement a été effectué en piluliers scellés, en limitant le volume
gazeux au maximum. Il était nécessaire de sécher les échantillons, l/eau
dégradant trés rapidement les colonnes chromatographiques.



IIT - RESULTATS :

A) Ne connaissant pas a priori les teneurs en constituants volatils des
11 échantillons, nous avons fait une premiére analyse en utilisant entre
100 et 200 mg de terre a chaque fois.

Ce premier passage a permis de noter dans tous les cas, mais a des
degrés plus ou moins marqués, la présence de constituants treés volatils,
dont les principaux correspondent a de 1’éthanol et du méthanol issus de
la fermentation des matiéres organiques abondantes dans les
échantillons. Ces - alcools sont accompagnés d’autres produits de
dégradation indéterminés.

Dans ces conditions, quelques pics élués plus tardivement apparaissent,
dont certains pourraient avoir des temps de rétention correspondant a
des alcanes de longueurs de chaine camprises entre 6 et 11 atomes de
carbone. 1

Pour comparaison, nous avons chramatographié dans les mémes conditions
deux mélanges artificiels d’alcanes en Cg ~ Cg - C1g et C11 ainsi qu’une
essence pour automobiles (''Super').

' B) Nous avons donc ré-analysé l’ensemble de ces échantillons en
utilisant une plus grande prise d’essai (500 a& 800 mg environ).

Les chromatogrammes montrent effectivement dans presque tous les
échantillons la présence de pics des hydrocarbures recherchés.



QONCTISTION

I1 s’agit d’une coupe pétroliére plus lourde que l’essence autamobile.
Elle parait correspondre & du pétrole lampant ou 'kéroséne'.

Le Directeur,



RESULTATS D’ANALYSE PAR CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEIJSE
D' ECHANTILLONS DE TERRE
POUR Y DETERMINER DES TRACES DE MELANGES D’HYDROCARBURES

L.D.P. OONSULTANTS TECHNIQUES



G K

Docteur en Géochimie

Expert prés la Cour d'Appel

Monsieur V

GK/CB 89/102
le 26 Décembre 1989

RESULTATS D’ANALYSE PAR CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE
D’ ECHANTTLLONS DE TERRE
POUR Y DETERMINER DES TRACES DE MELANGES D’HYDROCARBURES



NOTE TECHNIQUE

I - PROCEDE ANALYTTIQUE :

Chromatographie de 1’espace de téte dynamique par désorption thermique
des constituants volatils des échantillons sous courant d’azote et
concentration de ces produits sur un piége cryogénique refroidi a
-150°C.

A la fin de la phase de désorption (30 minutes & 140 °C, le piége
cryogénique est réchauffé brutalement a 170 °C et les condensats sont
injectés dans le chramatographe.

Colonne : capillaire 50 m BP5 (apolaire, équivalent SE 54)
Gaz vecteur : azote

Température four : isotherme 100 °C

Température détecteur : 200 °C

II - TRATTEMENT DES BCHANTTLIONS :

Avant analyse chromatographique, une fraction de chaque prélévement a
été séchée sur anhydride phosphorique afin d’en éliminer 1’humidité. Ce
traitement a été effectué en piluliers scellés, en limitant le volume
gazeux au maximum. I1 était nécessaire de sécher les échantillons, 1l’eau
dégradant trés rapidement les colonnes chromatographiques.



III - RESULTATS :

A) Ne connaissant pas a priori les teneurs en constituants volatils des
11 échantillons, nous avons fait une premiére analyse en utilisant entre

100 et 200 mg de terre & chaque fois.

Ce premier passage a permis de noter dans tous les cas, mais a des
degrés plus ou moins marqués, la présence de constituants trés volatils,
dont les principaux correspondent a de 1’éthanol et du méthanol issus de
la fermentation des matiéres organiques abondantes dans les
échantillons. Ces alcools sont accompagnés d’autres produits de
dégradation indéterminés.

Dans ces conditions, quelques pics élués plus tardivement apparaissent,
dont certains pourraient avoir des temps de rétention correspondant a
des alcanes de longueurs de chalne camprises entre 6 et 11 atomes de
carbone.

Pour comparaison, nous avons chromatographié dans les mémes conditions
deux mélanges artificiels d’alcanes en Cg - Cg — C1p et C11 ainsi qu’une
essence pour automobiles (''Super').

B) Nous avons donc ré-analysé l'’ensemble de ces échantillons en
utilisant une plus grande prise d’essai (500 a 800 mg environ).

Les chromatogrammes montrent effectivement dans presque tous les
échantillons la présence de pics des hydrocarbures recherchés.



QONCLUSTON

Il s’agit d’une coupe pétroliére plus lourde que l’essence automobile.
Elle parait correspondre a du pétrole lampant ou ''kéroséne''.

Le Directeur,



GK/CB 89/0102

Monsieur V.

le 26 Décembre 1989

CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE

Super carburant

Méthanol + Ethanol
Mélange Cg + Cg + C10

Mélange Cg + Cg + C1g + C11

Vrac N°
Vrac N°
Vrac N°
Vrac N°
Vrac N° 5

Carottage N°
Carottage N°
Carottage N°
Carottage N°
Carottage N°
Carottage N°
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Partie
Partie
Partie
Partie
Partie
Partie

inférieure
supérieure
inférieure
supérieure
inférieure

supérieure



ECHANTTIIONS DE TERRE EN VRAC

Vrac N° 1 Alcools + Cg + iso, C1g, C11

Vrac N° 2 Alcools + traces d’hydrocarbures

Vrac N° 3 Alcools + traces Hydrocarbures (Cg, Cg ...)
Vrac N° 4 Alcools + Cg, Cg, C10, C11, C12

Vrac N° 5 Alcools + Cg, Cg, C10, C11, (C12?)




ECHANTILLONS CAROTTES

CAROTTAGE N° 5
partie inférieure

partie supérieure

Alcools

Alcools

+ traces d’hydrocarbures
+ trés faibles traces hydrocarbures

CAROTTAGE N° 2
partie inférieure

partie supérieure

Alcools

Alcools

+ Cg, C9, C10, C11, C12
+ (traces d’hydrocarbures)

CAROTTAGE N° 8
. partie inférieure

partie supérieure

Alcools

Alcools

+ Cg, C10, €11, C12

+ Cg, C10, C11, C12




CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE

ETALONS
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Mélange : Méthanol + Ethanol
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CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE

11 ECHANTILLONS DE TERRE
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483 mg
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843 mg

DHTE 951289
HEURE 132835
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DATE nel1289
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636 mg
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CAROTTAGE N° 5 - Partie inférieure
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CAROTFAGE 5 - Partie supérieure
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CAROTTAGE N° 2 - Partie inférieure

p—— L Alcools
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: 35
PARAMETRES CALCUL . 1
METHODE : % SURFACE
FIODE : GROITE -4 FOINTc(S .
ECHAMT LLOH 1

RESULTAT M SURFHCE
1. 0838 4857
13.4873 EVEE
33215 132331
$1.630 124274
L.2dd4 5611
¢.2a47 9341
5 L.2357 BlES
: 1.71485 TE33
547 3099.58 .53 1349
54 833 11 .53 2689
SEZ  L33.63 .33 2385
574 488,93 -83 2077
S S54.844 -@3 292
S37  283.7H -a3 1198
2L 24E.0% .33 357
832 141.828 -93 527V
Bdg 72.432 -a3 321
34224 -3 373
B21.85 -g% 27C4
415.25  .g3 1839
217.98  -p3 b= 114
42352 -3 429
3¥4.82  -g3 1680
53.257 -p3 258
52.515 -g3 237
220.84 ~33 1424
172.29 -g3 783
188 35 -3 471
112.96 - -3 S840
27 159 -93 386
131.42 -3 sa2
?B.371 -g3 333
45,337 -83 283
528.82 -p3 2303
115.38 .a3 S11
72.a38 -33 314
123.74 -@3 5493
43.995 -3 213
7T RTS -a3 344
TE.3417 -;3 334
448.39 -3 1983
72.258 -93 © 3@
£4.673 -p3 286
VE.324 -93 338
113.88 -33 S84
FOTAL : 1oa '
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HEURE L2
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CAROTTAGE N° 2 - Partie supérieure

231
eEE]
ik —
v A —————
C
8
C
10
1534
L]
i 1874
[
1462
B N Y e
EHICA 21
A Ba51
HARAMETRES CALCUL: 1
METHODE : % SURFACE
MJDE:DROITE - -1 POINTCS )
ECHANTILLOM: 1
TEMPS RESULTAT SURFACE T.REL , NOM
373 1.2321 3371
379 11 . 247 PARRT
R S -t 17544
434 52 4@9 TEZEL T
s 2. 42AE RAaT
= L3365 1145g
L% EiR] IZAT
5 L2033 . =342
3AE -3 1978
+9111 2877
489 -a@3 245
L1262 2932
24 -33 737
L -3 1827
395 -03 ZE3
-3
'GB e
-a% €47

473
Sl

1

Alcools
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CAROTTAGE N° 8 - Partie inférieure
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HEER I L21289
ACIIRE LE47T29
EHICA 21

M BRAS

FARAMETRES CALCUL: 1
METHODE : % SURFACE

MODE: DROITE -1 POIMT(S)
ECHAMT ILLOM: 1

TEMPS  RESULTAT NE
473 705.85_ -03

46 11.523

a3 22.983

Gaz 45155

1.3559

Z.9855

1. 9324

2.1418
537.73 _-93

40847
498.17 -93
BEE.B3 -03
111.38  -93

123.87 ~-93
35.841 -893
535.396 -83
199.76 -@3
169.21 -83
623.39 -v3
S1g.26 -03
79.8@7 -3
41 .333 -83
4. 580 -93
183.21  -83

a483.23  -d3 —

43.479 -93
196
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536 mg
OATE

HELFE .
ATTENIATIOM
I TESSE
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HS12689
152819
3
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CAROTTAGE N°® 8 -
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ARTE ns1z29
“HEIRE L3819
EHICA 21

sy RS
e TRES Al o 1
ME THODE SURFRICE
MODE - DROIVTE -1 POLHTCS
ECHRNT ILLOM: 1

HE SURFACE

fEMPS FESILTAT
dooAve. 3¢ -a3 pET ]
(5 IO - R8s
1. i

L3

R k] 2R1595
Co2aite 129291
$32.7E -92 2158
% 7. e85 LEBER
> L2702 2L22
L, *. 3878 24882
S5 321.49  -A3 255
533 2I25.63  -a3 5912
Sg5 37121 -a3 8289
PE-TN ¢ 125485 2029
K13 31.318 -93 587
518 83.523 -93 534
s B21 1. 8878 8325
B39 278.kl1 -a3 1736
B35 111.84 -83 TiE
[ 52.724 -43 431
BSS 2EB5.34  -@3 1542
SEE 0 247.3A 0 -83 1631
BT 233.835 -A3 14985
531 33.8287 -93 255
. B3E 13228 12291
T 52.657 -a3 376
~El 1.2032 7724
TaL 32085 -03 211
58 143.1%  -a3 318
325 343.429 -B3 316
R4 182.36 0 -9 1438
364 AB3.95  -93 2518
Et-1-3 54,273 -83 347
933 81 .298 -H93 523
915 I48.85 -8 2229
326 4184 .73 -8z 1191
18583 189.68 -8 1834
13313 41.138 -83 283
1113 46.4926 -03 396
1138 35.864 -43 228
1141 173.B3 -93 1118
1149 B1.473 -a3 393
1183 82.277 -3 5¢6
1¢26  119.04  -83 751
1242 139.88 -B3 293
> 1.1193 7159
172.658 -82 11680
3365.93  -83 2154
2.866 -@3 205
BH. B85 -83 284
SO.335 -03 325
B2.881 -83 422
48.499 -63 318
BB . 155 -83 359
I5.7S8 -63 235
E3.581 -83 374
33 . 857 -R3 573
274.89 -43 2391
831.57 -43 37183

TOTAL : 158
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