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Résumé

On a congu un appareil dans lequel il est possible
d’extraire, sur le terrain, des échantillonsde 200 L d’eau pour
y déterminer de faibles teneurs en contaminants organo-
chlorés. L'extracteur liquide-liquide pour phase aqueuse
permet de faire circuler le solvant d’extraction, le dichloro-
méthane (d = 1.326), et de concentrer et d’isoler les con-
taminants en moins de 2 h., On donne le rendement
d’extraction de deux essais dans des conditions simulant
des concentrations environnementales de 0.05, 0.25 et
1.0 ppt des contaminants suivants: HCB; a-BHC; v-BHC;
heptachlore; aldrine; heptachlore-époxyde; vY-chlordane;
a-chlordane; a-endosulfan; p,p'-DDE; dieldrine; endrine;
0,0"-DDT; p,p-TDE; p,p"-DDT; B-endosulfan; mirex; et p,p'-
méthoxychlore. Dans la plage de concentrations étudiées,
le rendement moyen variait de 70 % a 123 %, la moyenne
globale étant de 92 %.

Abstract

A field unit for the extraction of 200-L water samples
was devised to provide a means of determining low-level
organochlorine contaminants. This aqueous phase liquid-
liquid extractor recirculates dichjoromethane (d = 1.326)
and is capable of concentrating and isolating contaminants
in less than 2 h. Recovery tests based on two trials simulating
environmental concentrations of 0.05, 0.25 and 1.0 ppt
are presented for the following contaminants: HCB; a-BHC;
7-BHC; heptachlor; aldrin; heptachlor epoxide; Y-chiordane;
a-chlordane; a-endosulfan; p,p'7DDE; dieldrin; endrin; o,p’-
DDT, p.p-TDE; p,p’-DDT; B-endosulfan; mirex; and p,p'-
methoxychlor. Over the range of concentrations studied,
the mean percent recovery was found to vary from 70% to
123%, with an overall mean recovery of 92%.




Conception et essai d’'un extracteur liquide-liquide
pour phase aqueuse (APLE) servant a déterminer
les contaminants organochlorés

R.C. McCrea et J.D. Fischer

INTRODUCTION

Pour |’étude des matieres organiques & |’état de trace
présentes dans les eaux naturelles, on a congu divers
systémes d‘extraction soit sur résines (Osterroht, 1974), soit
sur bouchons de mousse {Delappe et coll., 1978), soit
dans un extracteur liquide-liquide (Wu et Suffet, 1977).
Pour isoler et concentrer les contaminants organiques en
solutions aqueuses, on croit en général que la meilleure de
ces techniques est I'extraction liquide-liquide (ELL} (Wu,
1975). Plusieurs systemes d‘ELL sont compliqués et ne
servent qu’en laboratoire. Par contre, il existe un extracteur
liquide-liquide pour grands volumes de phase aqueuse
(APLE), simple et résistant, qui fut congu par la Direction
générale des eaux intérieures et qui est utilisable sur le
terrain.

L’APLE, qui est couplé avec une centrifugeuse
Westfalia & débit continu, a été concu pour extraire des
contaminants d‘eaux clarifiées qu‘on appellera dorénavant
la phase aqueuse. Ce systéme mixte d’échantillonnage a
été inventé afin de réduire de deux ordres de grandeur la
limite de détection efficace des contaminants organo-
chlorés a I'état de trace par rapport i celle obtenue avec les
échantillons classiques de 1 3 2 L, tout en procurant des
échantillons de sédiments en suspension pour dosage ulté-
rieur. Thomas et McMillan (1978) ont montré qu’un débit
de 6 L/min permet & la centrifugeuse Westfalia de réussir 3
retirer 90 % & 95 % des sédiments en suspension dans de
I'eau dont 70 % de I’ensemble du seston a une taille infé-
rieure 3 0.2 um.

Le présent rapport décrit en détail la conception et
la construction d’un extracteur APLE, ainsi que I'extrac-
tion de 18 contaminants organochlorés dans des solutions
répétées préparées a trois concentrations.

CONSTRUCTION

L'extracteur APLE comporte trois composantes de
base :une pompe de circulation, une rampe de pulvérisation
et un baril extracteur d‘une capacité de 223 L (figure 1).
Toutes les parties dans I'eau sont en acier inoxydable, en

cuivre, en céramique ou en téflon, pour empécher la con-
tamination de I’échantillon.

L‘entrée de |’échantillon, un raccord en acier inoxy-
dable de 1 po a filetage standard américain (NPT), est soudé
au sommet du baril extracteur, puis muhi d'un adapteur
permettant de recevoir un bouchon de 0.75 po NPT. Un
évent de 0.25 po NPT est ensuite soudé a c6té de I'entrée.
Le baril extracteur est fixé sur un chariot d 1'aide de deux
bandes métalliques; le chariot est monté sur roues de fagon
4 donner au berceau une inclinaison de 5° par rapport a
I'horizontale. Un tube d‘évacuation de 5 cm de long (D .I.
0.75 po) est adapté & la base du baril extracteur. A I'extré-
mité inférieure de ce tube, un raccord en T de 0.75 po NPT
relie un robinet d‘évacuation en cuivre a un tuyau de
recyclage de 0.75 po. En aval de |'entrée de la pompe, un
morceau de tuyau en acier inoxydable de 0.75 po est inséré
dans le tuyau de recyclage de fagon & diminuer la fatigue
par contraintes du corps de pompe en téflon.

Le choix s‘est porté sur une pompe centrifuge a
entrainement magnétique, & vitesse variable (Jupiter
MPC-25-1225), afin de prévenir les dangers d’infiltration
du lubrifiant dans le compartiment refoulement de la pompe.
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Figure 1. Vue en coupe de I'extracteur liquide-liquide pour phase

aqueuse (APLE).



Toutes les parties dans |'eau sont en téflon, a |‘exception de
'arbre qui est en céramique. La pompe est montée sur un
support de fagcon que I’admission soit située & 10 cm au-
dessus du robinet d’évacuation afin d’assurer une vidange
adéquate, et 3 cm au-dessous du baril extracteur afin de
faciliter la circulation des quantités assez faibles de solvant
servant au nettoyage.

Le systéme d‘alimentation consiste en deux tuyaux
d’acier inoxydable de 0.5 po. Le tuyau du bas est courbé
en forme de boucle pour réduire la fatigue par contraintes
et faciliter I’assemblage. Un tuyau d’admission de 4 cm de
long (D.l. 0.75 po) traverse un trou de 3 cm de diamétre
foré dans la bonde; il y est maintenu par une soudure. La
partie supérieure du tuyau d'alimentation est ensuite reliée
au tuyau d‘admission par un raccord en coude. La rampe
de pulvérisation de 75 cm de long (D.I. 0.5 po) est scellée
par une soudure & I'une de ses extrémités. On fore ensuite
un trou de 2 mm dans la soudure pour permettre la pulvé-
risation sur I'extrémité du baril extracteur. Sur toute la
longueur de la rampe de pulvérisation, a 90° Fune par rap-
port 4 1'autre, on perce quatre rangées de 12 trous égale-
ment espacés de 2 mm de diamétre. La rampe de pulvé-
risation est ensuite adaptée au tuyau d‘admission par un
raccord 4 compression (figure 2) permettant, par rotation,
d’orienter les jets dans le plan vertical et dans le plan
horizontal.

BONDE
[ RAMPE DE PULVERISATION

RACCORD A COMPRESSION

Figure 2. Rampe de pulvérisation et raccords APLE.

FONCTIONNEMENT

L’extraction liquide:liuide. se fait en trois étapes
consistant a:{1) mettre I'échantillon & extraire en contact
avec le solvant, (2) séparer les deux phases, et (3) faire
circuler et/ou retirer le solvant servant au dosage. Pour
que le transfert de masse entre les deux phases soit bon,
il importe qu'il y ait une grande surface de contact entre
le solvant et I'échantilion & extraire. Les deux phases
doivent étre bien mélangées pendant ['extraction; par
contre, il faut éviter d'agiter trop vigoureusement car
I'émulsion qui se forme alors peut rendre la décantation
difficile (Wu et Suffet, 1975).

Dans l'extracteur APLE, deux phases liquides de
masse volumique différente viennent en contact, @ peu prés
comme dans une ampoule a décantation qu’on inverse ou
qu’on agite. Cette étape est généralement répétée suffisam-
ment de fois pour que le contact solvant-eau permette une
extraction compléte. Par contre, dans I'APLE, la phase
aqueuse a davantage tendance 3 demeurer sur place. Le
solvant (dichlorométhane, d = 1.326) est en circulation
constante par pompage de la base du baril extracteur a la
rampe de pulvérisation d’ol il est dispersé, directement ou
aprés rebond sur les parois du baril, sur toute la surface de
I’'échantillon d‘eau. Les contaminants passent dans le
solvant sous V'effet du mélange dans la téte de pompe et
sont extraits dans le liquide pulvérisé, enrichi en solvant,
qui traverse tout I’échantillon d‘eau et se dépose au fond du
baril. L’inclinaison de ce dernier permet au solvant de
s‘amasser au-dessus du tuyau vertical d’évacuation d'ou il
est aspiré en continu par la pompe et renvoyé sous pres-
sion & la rampe de pulvérisation.

En général, le baril extracteur est rempli d'eau
clarifiée & sa capacité maximale (223 L) ensuite 23 L de
ce liquide sont retirés pour laisser un volume étalon de
200 L 3 extraire. Huit litres de dichlorométhane de qualité
pesticide sont ensuite ajoutés dans le baril extracteur.
L’utilisation de ce solvant dans la nature est assez sécuritaire
car il n'est pas explosif et n‘entretient pas la combustion.
L’extraction commence alors : la pompe est mise en marche,
sa vitesse réglée a 70 %de la vitesse maximale, ce qui donne
un taux de circulation efficace d’environ 12 L/min. Aprés 90
min d’extraction, on arréte la pompe pour permettre au
solvant de décanter de |'échantillon d’eau; 120 min plus
tard, le solvant est évacué dans les bouteilles ambrées
originales. Pendant I'évacuation, on laisse aussi passer une
petite portion de I'échantillon d’eau de fagon & minimiser
la volatilisation du solvant. Comme le dichlorométhane est
légérement soluble dans I'eau (1.5 % V/V), il y a environ
3 des 8 L de solvant utilisés qui ne sont pas récupérés. Les
échantillons sont stockés a 4 °C afin de retarder la dégrada-
tion éventuelle des contaminants organigues les moins
stables (Environnement Canada, 1979).

MODE OPERATOIRE

A partir d’une solution mére, préparer une solution
dans le méthanol de 500 pg/uL de HCB; a-BHC; ¥-BHC;
heptachlore; aldrine; heéptachlore-époxyde; y-chlordane;
a-chlordane; a-endosulfan; p,p'-DDE; dieldrine; endrine;
0,0’-DDT; p.p’-TDE; p.p’-DDT; f-endosulfan; mirex et p,p’-
méthoxychlore. Pour fins d’analyses, on a préparé a partir
de la méme solution mére une solution étalon de 10 ng/uL
dans le benzéne.



A travers un filtre de fibre de verre de 1 um environ,
on filtrait 200 L d’eau du robinet et on les versait dans le
baril extracteur. Avant chaque dopage, ce volume d’eau
était extrait trois fois au dichiorométhane afin d’éliminer
toute contamination résiduelle par des matiéres organiques
a l'état de trace. Au début des essais en mars 1982, le
contenu du baril extracteur était dopé avec les volumes
nécessaires de solution pour donner six solutions répétées
de 10, de 50 et de 200 ng, ce qui correspond a des concen-
trations dans le milieu de 0.05, 0.25 et 1.0 ppt, respective-
ment. Immédiatement aprés chaque injection, la pompe
fonctionnait pendant 30 min pour bien mélanger. Comme
I'eau servant aux essais était saturée de dichiorométhane,

Tableau 1.  Caractéristiques de la méthode des systémes chromato-

graphiques ayant servi & |'étude des rendements
obtenus avec I'extracteur APLE

Colonne Caractéristiques de la méthode

Gel de silice Colonne de pyrex de 20 cm X
8 mm (D .I.), bouchon de 8 cm
de gel de silice désactivée con-
tenant 3 % de H,O +2 cm de

Na, SO,

25 mL d’hexane fraction A
30 mL de benzéne fraction B

Garnie A-OV-17(1.5 %)/QF-1
(1.95%),2m X 0.2 mm (D.L)

B-OV-101 (4 %)/0V-210(6 %),
2mX 0.2mm (D.I)
Gaz vecteur 30 mL min™, 5 % de CH,
dans Ar (P5)

Détecteur Capture d’électron (**Ni a
300 °C)
Température du four 190°C
Capillaire SE 30,30 m X 0.25 mm (D.I)

Gaz vecteur H, 4 un débit de 30 cm s*

Injection Directe, délai de 30 s

Programme de température 80 °C (2 min), jusqu’a 260 °C
4 raison de 4 °C par min™

maintenu 12 min ’
Divisée 30 cm® min™!
Détecteur Capture d’électron (** Ni)
Température de fonctionnement 300 °C

Débit d’appoint 30mL min~, 5 % de CH,

dans Ar

on n’ajoutait que 5 L de solvant. Les extractjons duraient
90 min, puis on laissait le solvant décanter pendant 120 min.

Les extraits étaient ensuite déshydratés sur une colon-
ne de 8 cm de Na,SO,4 anhydre, chauffé au préalable pen-
dant la nuit 4 650 °C. On versait environ 700 mL d’extrait
anhydre dans un ballon de 1 L a fond rond contenant40 mL
d'iso-octane. L’extrait était évaporé sous vide 3 40 °C
jusqu’a un volume de 50 mL. Une fois le dichlorométhane
évaporé complétement, I'échantilion était encore con-
centré jusqu’a 4 mL dans l'iso-octane. Ces extraits con-
centrés étaient alors séparés en deux fractions (A et B) par
chromatographie sur colonne de gel de silice. On procédait
ensuite a I'analyse par chromatographie en phase gazeuse,
avec détection par capture d’électron, sur deux colonnes
garnies et une colonne capillaire (tableau 1).

En avril 1983, on a effectué d’autres essais de I'extrac-
teur APLE. On a, entre autres, vérifié le rendement de
récupération de solutions dopées aux quantités suivantes :
une fois 4 10 ng, six fois & 50 ng et trois fois a 200 ng.
De plus, trois solutions témoins dopées a 50 ng étaient aussi
préparées pour I'analyse.

RESULTATS ET DISCUSSION

Au cours des études du genre de celles décrites ici,
il y a trois sources principales d'erreur et de pertes :l’erreur
d’analyse, I'erreur de dopage et |’extraction incompléte par
I‘extracteur du produit de dopage. L utilisation de blancs et
de solutions dopées témoins permet de réduire les erreurs
systématiques de la technique d‘analyse. Ces mestires de
contréle de qualité servent a établir des facteurs de cor-
rection pour chaque contaminant; on les applique ensuite
aux données brutes, pour compenser les pertes prévues
pendant le dosage en laboratoire. 1| n'est pas aussi facile

- d’identifier ou de prévoir quantitativement les erreurs

aléatoires; on a cependant trouvé que le coefficient de
variation moyen pour le dosage des produits organochlorés
dans l'eau est d'environ 20 % (Thompson, 1984; Jamro,
1984). L'erreur introduite au moment du dopage est minime
car la précision des seringues utilisées est £1 %.

Pendant les études effectuées en mars 1982, I'eau du
APLE était dopée a trois concentrations, chacune répétée
six fois. Dans les solutions dopées & raison de 10 ng, le
rendement de récupération des 18 contaminants était bon
pour cing des six solutions {voir tableau A-1 dans|‘annexe).
Par contre, pour la sixiéme solution, il était anormalement
faible comparativement aux autres. De la méme fagon,
dans le cas des échantillons dopés A raison de 50 ng, le
rendement de récupération de |‘échantillon 11 était
faible en comparaison de celui des autres échantillons



(tableau A-2). On pense que les rendements plutdt faibles
obtenus pour ces deux échantillons €taient dus au traite-
ment dans |'évaporateur rotatif; c’est pourquoi on les a
exclus des analyses statistiques.

Au dosage des échantillons 10 et 12 dopés & raison
de 50 ng, on a observé que le rendement de récupération
des contaminants isolés dans la fraction «A» (indiqués au
Eableau A-2 par «A») était de beaucoup supérieur a celui
des contaminants de la fraction «B». Pour ces deux échantil-
lons, les rendements fespectifs moyens des contaminants
isolés dans les fractions «A» et «B» étaient de 103 % et de
71 %. On a aussi observé une différence de rendement de
30 % entre les fractions «A» et «By» pour les échantillons
14, 16 et 17 qu’on avait dopés de chacun des contaminants
a raison de 200 ng {tableau A-3). Les faibles rendements de
récupération des contaminants organochlorés isolés
normalement dans la fraction «B» ont été attribués a des
pertes en laboratoire pendant ou aprés leur séparation.
Ces données ont, elles aussi, été éliminées des analyses
statistiques malgré des rendements excellents obtenus pour
beaucoup des contaminants présents dans la fraction «A».

Au cours de la deuxiéme partie de |‘étude sur les
rendements effectués en avril 1983, on prépara trois solu-
tions dopées témoins contenant 50 ng de chaque con-
taminant en injectant la solution étalon de dopage directe-
ment dans une bouteille de 4 L de dichlorométhane de
qualité pesticide. Les rendements de récupération obtenus
pour ces solutions témoins ont servi a déterminer le facteur
de correction approprié & chacun des composés étudiés. On
a observé des rendements faibles dans le cas de HCB;
0,p-DDT; p,p’-DDT; et p,p’-méthoxychlore (tableau 2).
Pour ces composés, les facteurs de correction sont supé-
rieurs 3 2 et donc peu fiables, selon nous. Pour les com-
posés mentionnés, il n‘a pas été possible de calculer les
rendements de récupération des extraits obtenus avec le
systéme APLE. Cependant, les rendements obtenus pour les
solutions dopées témoins étaient comparables aux rende-
ments non corrigés obtenus lors de 'extraction avec le
systéme APLE de solutions dopées a raison de 50 ng
(tableau 2); cela laisse entendre que ce systéme a permis
d‘extraire efficacement ces quatre composés malgré des
pertes en laboratoire.

Tel qu’observé pour les solutions dopées témoins
(tableau 2), ta récupération des 14 autres composés organo-
chlorés était satisfaisante. Les données obtenues pour les
trois concentrations de dopage ont été corrigées et sont
présentées dans I'annexe en méme temps que les résultats
du premier essai.

L’analyse des échantillons dopés a raison de 10 ng
indique, d‘aprés I'ensemble des données (tableau A-1), que

RENDEMENT DE RECUPERA-
TION (%) DU SOLUTE

B

o

le systéme APLE permet de bien extraire et isoler les con-
tarhinants. Pour 14 des 18 contaminants organochlorés
étudiés, le rendement de récupération était égal ou supé-
rieur 4 85 %. Dans I'ensemble, pour les solutions répétées
dopées & raison de 10 ng, le rendement de récupération
movyen et le coefficient de variation moyen étaient respective-
ment de 93 % et de 19 % (tableau 3). Dans le cas des
échantillons dopés a raison de 50 ng, les résultats etaient un
peu plus variables que dans le cas dont on vient de parler :
le rendement moyen d’extraction des contaminants était de
99 % et le coefficient moyen de variation, de 27 %. Pour
les échantillons dopés a raison de 200 ng, on a tfouvé des
rendements de récupération variant de 64 % a 98 % avec
un rendement moyen de 83 % et un coefficient moyen de
variation de 23 %.

Dans la plage de concentration étudiée, on a trouvé
que le rendement moyen de récupération des contaminants
organochlorés variait de 70 % & 123 %, avec un rendement
global moyen de 92 %. L’analyse des extraits secondaires,
qui constitue une mesure indirecte du rendement d’extrac-
tion, fut effectuée immédiatement aprés |'extraction des
échantillons 10 et 17. Les résultats montrent que, en
moyenne, mains de 5 % des échantillons demeuraient dans
le systéme APLE aprés la premiére extraction, ce qui cor-
robore les résultats obtenus pendant les essais de récupé-
ration des échantillons dopés.

Le paramétre capital de I'extraction est le coefficient
de partage solvant-eau. Malheureusement, pour les com-
posés en présence de dichlorométhane-eau, il est mal connu.
Dans le cas octanol-eau, cependant, il a été déterminé pour
de nombreux composés et il varie de log 4 a log 10. Pour
le dichlorométhane-eau, les coefficients ne devraient
probablement pas différer énormément de ces valeurs.
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Figure 3. Courbes de P'efficacité de l'extraction simple selon le
rapport et le coefficient de partage solvant-eau.
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Tableau 2. Récupération des échantillons témoins dopés & raison de 50 ng et détermination des facteurs de
correction pour le second essai de récupération des échantillons dopés, effectué en avril 1983

Echantillon dopé témoin e Rec.upé-

Récupération ration
Parameétre 1 2 3 moyenne D.S. Facteur APLE
HCB 9.0 8.5 11.3 9.6 1.5 - 14.0
a-BHC 335 43.4 29.6 355 7.1 1.41 37.7
7-BHC 328 454 309 36.3 7.9 1.37 33.7
Heptachlore 28.3 26.9 389 314 6.6 1.59 41.1
Aldrine 31.1 249 32.6 29.5 4.1 1.69 44.4
Heptachlore-époxyde 39.6 44.6 38.0 40.7 34 1.23 38.4
y-Chlordane ’ 39.8 46.3 399 42.0 3.7 1.19 38.5
a-Chlordane 35.3 48.4 35.7 39.8 7.5 1.25 370
a-Endosulfan 30.7 41.0 29.9 339 6.2 147 311
p.p-DDE 339 34.6 50.9 39.8 9.6 1.25 48.1
Dieldrine 39.3 43.8 38.4 40.5 2.9 1.23 40.9
Endrine 314 38.8 327 34.3 4.0 1.45 31.7
o,p-DDT 140 9.8 36.3 20.0 14.2 - 27.8
p.p-TDE 291 36.6 27.9 31.2 - 4.7 1.56 28.9
p.p-DDT 17.0 7.8 13.5 12.8 4.6 - 114
B-Endosulfan 39.2 42.0 37.4 39.5 2.3 1.27 373
Mirex 35.5 35.0 47.1 39.2 6.8 1.28 41.8
p,p’-Méthoxychlore 13.0 28.0 21.0 20.7 7.5 - 19.2

Notes: Les données concernant la récupération avec le sy;téme APLE sont basées sur la moyenne non corrigée
obtenue lors des essais d’avril 1983 pour six échantillons répétés dopés 4 raison de 50 ng.

Les données sont exprimées en nanogrammes.

Tableau 3. Rendement moyen (%) de récupération de 18 contaminants organochlorés avec le systéme APLE
dans des échantillons dopés 4 raison de 10, 50 et 200 ng de chaque composé, ce Gui correspond &
des concentrations dans le milieu de 0.050, 0.25 et 1.0 ppt, respectivement

Rendement de récupération (%)

Parametre 10 ng 50 ng 20 ng 10-200 ng*
HCB 66 80 64 70
«-BHC 74 84 74 88
v-BHC 88 92 84 88
Heptachlore 97 125 85 102
Aldrine 126 149 94 123
Heptachlore-époxyde 87 95 86 89
vy-Chlordane 90 94 87 90
a-Chlordane 94 91 70 85
«-Endosulfan 74 78 84 79
p.p-DDE 112 114 81 102
Dieldrine 102 103 98 101
Endrine 85 88 89 87
o.p'-DDT 87 71 59 72
p.p’-TDE 103 98 94 98
p.p'-DDT 112 103 69 95
B-Endosulfan 86 83 91 87
Mirex 65 111 90 87
p.p’-Méthoxychlore 128 124 96 116
Rendement global 93 99 83 92
Coefficient moyen de variation 19 27 23 -

*Le rendement moyen est basé sur toutes les données recueillies dans la plage 10-200 ng.




Les courbes de lefficacité de l|‘extraction simple,
dans un dispositif tel que I’APLE, ont été construites pour
divers rapports et coefficients de partage solvant-eau
{figure 3). Elles montrent que le taux d’extraction de con-
taminants dans IAPLE, ol le rapport solvant-eau est de
10 dans la téte de pompe et de 40 dans le baril, serait d’au
moins 98 % si leur coefficient de partage est d’au moins
log 3.

Au cours d'une expérience du présent type, il est
impossible de déterminef clairement de fagon qualitative
et quantitative la variabilité propre & I'extraction ou a
I'analyse ultérieure. Néanmoins, la variabilité globale,
indiquée par le coefficient moyen de variation (tableau 3),
était semblable a celle rencontrée habituellement dans ce
genre d’'analyse (Thompson, 1984; Jamro, 1984) et & la
valeur obtenue avec les échantillons témains, soit 20.2 %.
Cela indique qu’une des principales composarites de la
variabilité globale est due a la méthode d'analyse.

Au cours de la présente étude, les résultats obtenus
avec le systéme APLE ont clairement montré que ce systéme
permet d’extraire une grande variété de contaminants
organochiorés. Etant donné le volume important des
échantillons extraits, la limite de détection de ces composés
est bel et bien réduite par rapport & celle du traitement
classique d'échantiilons de 1 3 2 L. On croit que la détec-
tion de faibles concentrations de contaminants organo-
chlorés fournira des renseignements utiles en ce qui con-
cerne leur concentration et leur charge dans la phase
aqueuse, ainsi que leur répartition et leur partage dans les
eaux naturelles.

Vu les pertes soupgonnées de contaminants pendant
la concentration du solvant, on envisage maintenant I'utili-
sation d‘autres techniques afin de minimiser cette difficulté
d’analyse. La réduction de la quantité de solvant ajouté
au systéme peut aussi servir a atténuer considérablement le
probléme de la concentration du solvant sans réduire
sensiblement I'efficacité de l’extraction. On devrait sou-
mettre ce systéme d'extraction sur le terrain a d'autres
essais sur l'isolemerit et la concentration de certains autres
contaminants. 1} est aussi @ noter qu’on a procédé a plusieurs
modifications du baril extracteur original pour en faciliter
I'utilisation.
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Tableau A-1. Récupération, 4 I'aide du systéme APLE, de 18 contaminants organochlorés dans des solutions dopées par 10 ng de chacun des
composés; cela correspond & une concentration dans le milieu de 0.05 ppt

Echaptillon lti?ilop:- Coefsl:lent
Paramétre 1 2 3 4 5 6* 6r Moyenne moyenne (%) variation
HCB 6.6 8.2 6.6 7.4 4.4 2.9 - 6.6 66 21
a-BHC 8.2 9.4 7.8 5.7 7.1 4.9 6.1 7.4 74 18
y-BHC 9.9 9.4 8.4 7.1 8.0 6.5 10.0 8.8 88 13
Heptachlore 10.4 8.7 7.6 7.3 112 23 13.0 9.7 97 23
Aldrine 12.8 8.6 12.2 103 4.6 1.2 26.9 12.6 126 60
Heprtachlore-époxyde 8.1 10.2 7.2 6.3 8.5 6.0 12.1 8.7 87 24
¥-Chlordane 7.8 8.8 95 89 96 9.3 9.6 9.0 90 8
a-Chlordane 8.5 9.6 10.2 9.7 103 8.8 7.9 9.4 94 11
a-Endosulfan 8.5 5.9 5.6 4.4 9.9 6.2 9.9 7.4 74 32
p.p’-DDE. 12.3 9.9 10.2 9.9 123 4.3 124 11.5 112 11
Dieldrine 12.3 9.0 10.2 10.2 9.3 9.5 10.1 10.2 102 11
Endrine 9.7 7.8 8.2 6.9 9.9 6.5 83 8.5 85 14
o,p’-DDT 8.1 8.4 74 75 122 7.7 - 8.7 87 23
p.p’-TDE 9.8 9.1 9.3 8.1 14.6 7.9 10.6 10.3 103 22
p,p'-DDT 11.1 10.8 11.8 10.7 11.6 10.0 - 11.2 112 4
B-Endosulfan 10.8 8.2 8.6 6.4 9.3 5.7 8.0 8.6 86 17
Mirex 4.8 6.2 5.4 5.9 -5.7 3.5 11.0 6.5 65 35

p.p’-Méthoxychlore 16.5 12.6 15.2 113 10.5 12.1 - 12.8 128 17

Notes : Les échantillons 1 3 6 ont été extraits pendant les essais de mars 1982; I’échantillon 6r, pendant celui d’avril 1983, L’échantillon 6*
a été éliminé des analyses statistiques.

Les données sont exprimées en nanogrammes.
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Tableau A-2. Récupération, A l'aide du systéme APLE, de 18 contaminants organochlorés dans des solutions-dopées par 50 ng de chacun des composés; cela correspond 2 une concen-
tration dans le milieu de 0.25 ppt

Echantillon RéC}lpé‘- Coefficient
ration de
Parameétre 7 8 9 10* 11* 12* 7r 8r 9r 10r 11r 12r Moyenne moyenne (%)  variation
HCB 55 38 27 54A 14 53A - - - - - - 40 80 35
a-BHC 42 42 20 26 14 36 47 60 51 41 42 32 42 84 27
v-BHC 53 53 29 35 19 43 46 78 49 37 38 29 46 92 33
Heptachlore 58 53 53 52A 30 60A 49 77 76 53 65 69 63 125 17
Aldrine 11 57 152 62A 32 60A 51 96 91 62 71 78 74 149 52
Heptachlore-époxyde 55 53 38 36 23 41 52 59 56 40 41 32 47 95 20
y-Chlordane 54 55 40 37A 23 43A 47 61 51 40 43 33 47 94 19
«a-Chlordane 51 37 26 25 22 30 44 94 53 38 41 27 46 91 44
«a-Endosulfan 40 23 14 15 15 18 51 72 52 37 38 24 39 78 45
p.p -DDE 54 49 48 50 25 48 38 72 77 55 59 61 57 114 21
Dieldrine 60 60 42 59 24 46 52 51 52 41 73 33 52 103 23
Endrine 44 46 30 27 34 34 56 54 54 38 44 31 44 88 22
0,p'-DDT 36 42 28 28 13 35 — — - - - - 35 71 20
p,p’-TDE 59 65 46 39 22 48 48 66 51 32 42 31 49 98 26
p,p'-DDT. 55 59 41 38 24 44 - - - — - - 52 103 18
g-Endosulfan 36 33 21 22 28 25 59 67 47 36 48 27 42 83 36
Mirex 67 53 57 59A 31 57A 35 37 73 56 58 63 55 111 | 23
p.,p’ -Méthoxychlore 68 63 55 38 25 49 - - - - - - 62 124 11

Notes: Les échantillons 7 3 12 ont été extraits pendant les essais de mars 1982 cependant, les échantillons 10*, 11* et 12* ont été éliminés des analyses statistiques; les composés
présents dans la fraction A de ces échantillons sont identifiés par «A». Les échantillons 7r & 12r ont été extraits pendant les essais d’avril 1983.

Les données sont exprimées en nanogrammes.
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Tableau A-3. Récupération, 4 1'side du systéme APLE, de 18 contaminants organochlorés dans des solutions dopées par 200 ng de chacun des composés;
cela correspond & une concentration dans le milieu de 1.0 ppr.

Echantillon Réché— Coefficient
ration de
Parametre 13 14* 15 16* 17¢ 18 14r  16r 17r Moyenne moyenne (%)  variation
HCB 109 164A 175 149A 153A 100 - - - 128 64 32
a-BHC 91 128 173 85 74 141 159 165 164 149 74 20
v-BHC 130 160 214 122 85 185 164 160 159 169 84 17
Heprachlore 192 2124 183 192A 170A 71 243 234 100 171 85 41
Aldrine 181  190A 179 171A 76A 144 267 252 107 188 94 33
Heptachlore-époxyde 142 154 195 104 100 136 186 178 200 173 86 16
y-Chlordanc 145 157A 195 106A 102A 150 190 176 187 174 87 12
«-Chlordane 99 106 123 71 55 96 175 173 174 140 70 27
a-Endosulfan 110 120 142 81 94 184 184 179 212 169 84 21
p.p'-DDE 182 161 145 163 141 97 231 211 98 161 81 35
Dicldrine 160 172 216 124 113 215 198 176 204 195 98 11
Endrine 134 125 151 93 96 177 204 184 212 177 89 17
o.p’-DDT 91 100 121 70 64 140 - - - 118 59 21
p.p-TDE 144 157 166 120 94 195 200 192 232 188 94 16
p.p’-DDT 112 117 128 133 98 174 - - - 138 69 23
B-Endosulfan 128 133 163 95 114 163 199 191 250 182 91 23
Mirex 217 193A 197 197A 191A 145 225 200 100 181 90 27
p.p’-Méthoxychlore 172 169 216 133 107 189 - - - 192 96 12

Notes: Les échantillons 13 4 18 ont été extraits pendant les essais de mars 1982 cependant, les échantillons 14*, 16* et 17* ont été éliminés des analyses
statistiques; les composés présents dans la fraction A de ces derniers échantillons sont identifiés par «A». Les échantillons 14r, 161 et 17r ont été
extraits pendant les essais d’avril 1983,

Les données sont exprimées en nanogrammes.
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