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Ce document constitue le livrable public, rapport référencé CREDMN131532 — RREDNOO00035,
de l'étude réalisée par BURGEAP dans le cadre de la décision ADEME n°1372C0053 et
correspond au résumé étendu du rapport final référencé comme suit :

Kaskassian S., Gleize T., Come J.-M., 2015. Comparaison de protocoles de prélévement des sols
pour I'analyse des COV - Etude de comparaison de protocoles de prélevement, d’échantillonnage

et de préparation des échantillons pour I'analyse des COV dans les sols, recommandations pour
une homogénéisation des (bonnes) pratiques, Résumé public, 31 p.
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Résumé

Compte tenu de I'hétérogénéité de répartition spatiale des pollutions dans les sols, des
caractéristiques des COV (volatilité, sorption) et des difféerences de concentrations
mesurées en fonction de la méthode de caractérisation retenue, définir des protocoles
d’échantillonnage représentatifs des concentrations en COV dans la matrice sol est un
enjeu lourd de conséquences pour la gestion des sites pollués (risques sanitaires,
diagnostics des sols, délimitation des zones a traiter, dimensionnement et contréle des
travaux, ...).

L’objectif de cette étude est d’élaborer des recommandations de bonnes pratiques sur la
base d’une revue de la littérature, de la mise en ceuvre de méthodes d’échantillonnage
sur un site de démonstration et du retour d’expérience des bureaux d’études et
laboratoires d’analyse participants.

Méthode de sondage : au vu des résultats des travaux menés, pour la recherche de
COV dans les sols, nous recommandons de retenir de préférence la foration par sondage
carotté sous gaine, méthode de type « Dual Tube », largement répandue, car elle permet
une meilleure discrétisation verticale, de prélever les sables sous nappe, limite
’homogénéisation verticale des concentrations en polluants, la déstructuration et
I'exposition des sols a I'air et facilite les mesures PID sur site. Cette méthode de foration
augmente certes le colt global du diagnostic (+22 a +34% par rapport a la foration a la
tariere), mais elle évite les biais de représentativitt du sondage a la tariére:
concentrations dans les sables situés entre 4,5 et 7m de profondeur surestimées d’un
facteur 5 & 8 en moyenne du fait de l'effet d’homogénéisation avec les limons tres
impactés et situés en surface sur le site d’étude.

Méthode d’échantillonnage : la norme ISO 22155 [3] référence deux méthodes pour
I'échantillonnage des sols : les flacons contenant du méthanol (Kit Méthanol- méthode
M4) et les tubes inox d'un volume de 200mL (Soil Corer 226 mL, [18]). Nous
recommandons l'utilisation de Kits Méthanol : prélevement d’'un échantillon intact de sol a
l'aide d’'un emporte-piéce, introduction de la prise d'essai sous méthanol sur site,
transport sous méthanol. Cette méthode, déja proposée par certains laboratoires depuis
plusieurs années, limite les pertes de COV tout au long de la chaine allant du
prélevement a I'analyse, facilite les manipulations sur site et au laboratoire et accroit le
contrdle qualité (blanc méthanol de la chaine, tragage de l'efficacité d’extraction des COV
et des éventuelles pertes). La présence de méthanol dans les flacons, composé
inflammable et toxique, induit des contraintes (sécurité des opérateurs, transport
réglementé, date de péremption des flacons) et un faible surcolt global du diagnostic
(préparation et transport des kits, +6 a +8%) par rapport a I'utilisation de la méthode dite
« classique » (prélévement d’échantillons de sol a laide dune pelle manuelle et
conditionnement en Pot Brut). En revanche, cette derniere méthode sous-estime les
concentrations en COV d’un facteur 1,7 a 2,3 en moyenne dans les limons et d’'un facteur
5,1 a 130 en moyenne dans les sables sous-jacents (échantillons prélevés a l'aide des
sondages carottés sous gaine) par rapport a l'utilisation du Kit Méthanol et ce quels que
soient les concentrations et les composés.
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La troisieme méthode testée, Soil Corer 16mL (version « faible volume » mais identique a
celle référencée dans la norme ISO 22155 quant aux étapes d’échantillonnage, de
conditionnement et de manipulation au laboratoire pour I'analyse), est au moins aussi peu,
voire moins, conservative que la méthode « classique » et accroit les difficultés de mise

en ceuvre.

Ce document détaille les méthodes mises en ceuvre, les résultats acquis, les
recommandations et les perspectives concernant les méthodes de foration, les méthodes
d’échantillonnage et de conditionnement des échantillons ainsi que les pratiques
analytiques.
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1. Contexte

Depuis le milieu des années 1990, des acteurs francais et étrangers travaillant dans le
cadre de la caractérisation des pollutions organiques dans les sols cherchent a améliorer
les méthodes et protocoles visant a localiser et quantifier les zones de contamination par
des Composés Organo-Volatils (COV') dans les sols. Cette recherche d’amélioration
s’est traduite par la production de différents outils réglementaires [2], normatifs [3, 4, 5, 6],
meéthodologiques [7, 8, 9, 10], de métrologie [11, 12] et d’échantillonnage [13, 14, 15, 16].

En particulier, les travaux réalisés au cours du projet ADEME / MACAOH [7] ont permis
de rendre compte de difféerences de concentrations en COV dans les sols de plusieurs
ordres de grandeur selon les protocoles mis en ceuvre. Compte tenu de I'hétérogénéité
de répartition spatiale des pollutions dans les sols, des caractéristiques des COV
(volatilité, sorption) et des différences de concentrations mesurées en fonction de la
méthode de caractérisation retenue, définir des protocoles d’échantillonnage
représentatifs des concentrations en COV dans la matrice sol® est un enjeu lourd de
conséquences pour la gestion des sites pollués (risques sanitaires, diagnostics des sols,
délimitation des zones a traiter, dimensionnement et contréle des travaux, ...).

Par « protocole de prélevement des sols pour I'analyse des COV », on entend une
méthode consistant en une succession d’étapes allant de la foration d’'un sondage sur site
a la fourniture du bordereau d’analyse du laboratoire et passant par le choix, le
prélevement, le conditionnement des échantillons sur site ainsi que la préparation des
échantillons puis I'analyse des COV par le laboratoire.

2. Périmeétre et objectifs de I’étude

En France, les prestations réalisés par les bureaux d’études, les entreprises de
dépollution et les laboratoires d’analyse sont encadrés par différents documents normatifs
et technigues (norme NFX 31-620 [6], Annexes Il et IIl des textes de 2007 [2], ...) et par
des actions des pouvoirs publics (en particulier le GT MEDDE « normes analytiques »,

[17]).

Dans un tel contexte, vu les enjeux induits par une mésestimation des concentrations en
CQV dans les sols par les méthodes communément mises en ceuvre, BURGEAP a
proposé a 'ADEME la réalisation d’une étude de comparaison de différents protocoles
d’échantillonnage des sols afin de fournir des éléments discriminants les différents
protocoles, d’élaborer des recommandations pour améliorer les prestations de
prélevements et de conduire a 'homogénéisation des (bonnes) pratiques.

Cette étude a impliqué les laboratoires d’analyse AGROLAB, ALCONTROL, CARSO,
EUROFINS, WESSLING ainsi que des représentants de 'UPDS et de 'UCIE au sein d’'un
comité de suivi chargé d’échanger sur le programme des essais, les interprétations et les
documents publics issus de I'étude.

! Composés organiques ayant une pression de vapeur saturante = a 0.01 kPa a 20°C ou équivalent [1].

2 Matrice incluant potentiellement les grains solides et les polluants sorbés, complexés ou précipités, I'eau
porale et les polluants dissous ou particulaires, I'air poral et les polluants gazeux ainsi que la phase
organique (NAPL pour Non Aqueous Phase Liquids en anglais).
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En aucun cas, cette étude n’a pour objectif de constituer un essai inter-laboratoires ou
d’équipe de prélevement. Les protocoles sont détaillés mais les résultats analytiques et
les ateliers de préparation des échantillons sont rendus anonymes.

Les résultats de cette étude ont été présentés a la réunion du 6 février 2014 du « Groupe
de Travail sur les normes analytiques » organisé par le MEDDE.

3. Mise en ceuvre des protocoles

Les protocoles de prélévement retenus ont été mis en ceuvre sur un ancien site de
stockage de produits chimiques au droit d’'une zone source polluée par des composés
organo-halogénés volatils (COHV). Le sous-sol est constitué d’alluvions récentes limono-
argileuses jusqu’a 4m de profondeur puis d’alluvions anciennes sableuses assises sur un
substratum marneux (16m de profondeur).

Les interprétations menées cherchent a identifier les contraintes et avantages
opérationnels de chaque méthode, les différences de concentrations mesurées a l'aide
des différents protocoles et les biais associés. Ces éléments, synthétisés sous forme d’un
bilan colts-avantages, ont vocation a soutenir I'effort de diffusion et d’appropriation de
ces méthodes auprés de I'ensemble des acteurs des sites pollués (bureaux d’étude,
entreprise de travaux, laboratoires, institutionnels, donneurs d’ordre...).

3.1. Protocoles testés

Les deux méthodes de forage (0 & 7m de profondeur : limons puis sables) étudiées sont :
¢ e sondage a la tariere hélicoidale (méthode destructive),

e |le sondage au carottier (double-enveloppe ou Dual Tube) sous gaine (méthode
conservative).

Trois méthodes d’échantillonnage et de conditionnement des sols, parmi cing initialement
envisagées, sont étudiées (Figure 1) :
e la méthode « M1 — Pot Brut » = échantillonnage de sol a l'aide d’'une pelle inox,
conditionnement de I'’échantillon dans un pot brut (sans ciel gazeux, prise d’essai :
60 a 120mL). Cette méthode correspond aux pratiques usuelles actuellement
mises en ceuvre en France [5, 10], sauf le volume échantillonné (cf. ci-dessous) ;

¢ la méthode « M3 — Soil Corer » = échantillonnage de sol a I'aide de 'emporte-piéce
et de la cartouche inox fournis dans le kit [16, 18], conditionnement de I'échantillon
en cartouche bouchée aux deux extrémités (prise d’essai: 16mL). Cette méthode
est la version « faible volume » d’'une des alternatives préconisées [3°], ce qui
limite I'effet de volume dans les comparaisons (cf. ci-dessous) et permet I'utilisation
du kit d’échantillonnage seul (indépendamment de la méthode de forage [20]) ;

e |a méthode « M4 — Kit Méthanol » = échantillonnage de sol a I'aide d’'une seringue
coupée en son extrémité, introduction de I'échantillon (prise d’essai : 10 a 12mL)
dans le flacon contenant le méthanol. Cette méthode correspond a celle proposée
dans le guide ADEME / MACAOH [7] et c’est une des alternatives préconisées [3].

® La norme 1SO 22155 s’applique aux COV suivants : certains hydrocarbures aromatiques (BTEX, styréne,
naphtaléene) et halogénés (certains chloroéthenes, chloroéthanes, chlorométhanes, chloropropanes,
chloropropénes et chlorobenzenes) ainsi que certains éthers aliphatiques (MTBE, TAME).
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Afin de limiter I'influence de la taille de I'’échantillon sur la méthode de prélevement et
compte tenu des prises d’essai de taille plus réduites pour les méthodes M3 et M4 (10 a
20 mL), la méthode M1 a été modifiée par rapport aux pratiques usuelles : en effet, les
laboratoires ont fourni des flacons d’un volume utile plus faible (60 a 120 mL)
qu’habituellement (250 a 320 mL). Cet échantillon sera utilisé pour I'analyse des COV et
de la teneur en Matieres Séches (cette derniere sera aussi valorisée pour les méthodes
M3 et M4).

Pelle inox (ou spatule/cuiller)
diam = 50 mm B 15cm .
vol. max = 120mL

Seringue coupée (20ml)
Diam int/ext = 20/21 mm
11 mL (20a25g) = 35mm

| 1 trongon ||

Maﬁeéu carottier

diam ext = 32 mm
Cartouche

diam int/ext = 25/28 mm
long. = 32mm

Mesure PID
Mesure PID

v

Sol carotté sur 15cm
Diameétre carotte 50mm
Soif 295 mL

3 échantillons réalisés,

)| Flacons sol brut (adaptés)
vol. utile =60 a 120mL
diam. col = 30 a 50mm
hauteur =40 4 100 mm
Pour info, 60mL de sol = 30
mm de carotte

Méthode n°3 — SoilCoringKit
Petit volume / emballé
dans sac Ziploc

Méthode n°4 - Kitméthanol Méthode n°1 — Sol brut dans flacon

FIGURE 1 — ORGANISATION SCHEMATIQUE DES 3 PROTOCOLES DE PRELEVEMENT MIS EN CEUVRE
AU SEIN D’UN TRONGON DE CAROTTE DE 15 CM DE LONGUEUR REPUTE HOMOGENE

Compte-tenu du site de démonstration retenu, différents criteres sont étudiés : la
lithologie (limons en zone non saturée et sables en zone saturée), les polluants
(principaux COHV du site? : PCE, TCE, cis-DCE, CV, HCA, 1,1,1-TCA, CCl,) et les
gammes de concentrations (sondages en zone 1 : 1 a 100 mg/kg MS, sondages en zone
2 :100 a 10 000 mg/kg MS).

* PCE : Perchloroéthyléne, TCE : Trichloroéthyléne, cis-DCE : cis-1,2-Dichloroéthyléne, CV : Chlorure de
Vinyle, HCA : Hexachloroéthane, 1,1,1-TCA : 1,1,1-Trichloroéthane, CCl, : Tétrachlorure de Carbone.
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3.2. Conditions de mise en ceuvre

La mise en ceuvre sur site est coordonnée par BURGEAP. Deux ateliers
d’échantillonnage et cinq laboratoires d’analyse prennent en charge les différents triplets
d’échantillons (3 méthodes M1 M3, M4). Les couples « atelier x laboratoire » sont piochés
aléatoirement en évitant de reproduire les mémes successions le long de chaque
sondage et en veillant a répartir le nombre d’échantillons et le type de matrice.

Pour les sondages carottés sous gaine (zone 1 puis zone 2), les étapes décrites ci-aprés
sont effectuées apres la foration de chaque carotte :

e Transport de la carotte sur I'établi de préparation,

e Mesure du profil PID dans les carottes de sol (pas approximatif de 15cm) pour
identifier les troncons « réputés homogenes » a prélever,

e Levé de la coupe et découpe des troncons (longueur approximative de 15cm),

e Stockage temporaire des troncons sur site dans des glaciéres réfrigérées,

e Sélection des troncons a échantillonner et du couple « atelier x laboratoire »,

e Prélévement des échantillons de sol selon chaque protocole dans chaque trongon.

Les sondages a la tariere sont réalisés une fois les sondages carottés terminés et sont
positionnés a environ 50cm de distance. Les prélévements sont réalisés sur les tiges de
tariere selon les mémes protocoles et aux mémes profondeurs que sur les sondages
carottés correspondants.

Pour les terrains limoneux, les sols restent sur les hélices : immédiatement apres la
foration les tiges de tariére sont posées a I'’horizontale sur I'établi pour le prélévement.
Pour les sols sableux humides en revanche les prélevements sont réalisés, sans délais,
directement a la remontée de la tariere sur la machine de forage sans déplacer celle-ci
pour éviter la retombée des sols peu consolidés.

Les sondages sont forés jusqu’a 7m de profondeur (sauf T1, impossibilité de prélever les
sables) afin de prélever suffisamment d’échantillons de chaque matrice.

La température de la nappe (située vers 4 m de profondeur) varie de 14 a 16°C et celle
de l'atmosphére de 16 a 20°C pendant la journée de prélevement. Les trongons de
carotte sont stockés temporairement jusqu’a leur prise en charge pour échantillonnage
(durée de stockage entre 30mn et 2h) dans des glaciéres de stockage sur site a une
température inférieure a celle de la nappe (T= 10,9 £ 3,1°C).

Les échantillons sont envoyés aux laboratoires d’analyse dans des contenants spéciaux
mis a disposition par ces derniers (boites réfrigérées ou glaciéres) : réception au
laboratoire entre 2 et 6] aprées le prélevement, température a réception entre 4,3 et 13°C.

Les méthodes de préparation et d’analyse des échantillons utilisées par les laboratoires
sont celles référencées dans les normes [3, 5] pour les COV.
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Suivent les différences entre les méthodes concernant la préparation au laboratoire :

Méthode M1 - « Pot Brut » : 1 x 20g a 2 x 25¢g prélevés au cceur des pots a 'aide de
mini-carottiers, gouges ou vide-pommes, pesée dans un flacon vide, ajout de
méthanol,

Méthode M3 - « Soil Corer 16mL » : démoulage / extrusion de la totalité du volume
contenu dans le cylindre du Soil Corer 16mL, pesée dans un flacon vide, ajout de
méthanol,

Méthode M4 - « Kit méthanol » : absence de manipulations supplémentaires de

préparation au laboratoire.

Une fois sous méthanol, les étapes sont identiques pour les trois méthodes, a savoir :
extraction par agitation des flacons pendant 30mn, prise d’une aliquote de méthanol et
ajout d’'une molécule servant a tracer la réponse du systéeme d’analyse (SIA = Standard
Interne d’Analyse), analyse par HeadSpace et Chromatographie en phase Gazeuse et
Spectrométrie de Masse (HS — GC / MS). L’erreur analytique maximale est estimée entre
+13% et £55% selon les composés et les laboratoires.

Pour la méthode M4, une molécule tragant I'efficacité d’extraction (SIE = Standard Interne
d’Extraction) a été introduit dans la solution de méthanol livrée sur le site. Certains
laboratoires ont étendus cette pratique au méthanol utilisé comme solvant d’extraction
pour les méthodes M1 et M3.

3.3. Méthodes de comparaison

La comparaison qualitative des méthodes de sondage et des méthodes d’échantillonnage
est faite par compilation des différents retours d’expérience opérationnels lors du
prélevement sur site et lors de la préparation des échantillons au laboratoire.

La comparaison quantitative repose sur trois méthodes d’interprétation des
concentrations en COV analysés (concentrations corrigées du rendement SIE) :

Critéres statistiques : calcul des criteres statistiques (moyenne, minimum, maximum,
médiane et centiles 10, 25, 75 et 90%, Tableau 1 et Tableau 2) de chaque série
(carottage / tariere, limons / sables, M1 / M3 / M4) et distribution des ratios de
chaque critere,

Regressions « XCOV vs. PID » (méthode non illustrée) : estimation des lois de
régression sur les échantillons prélevés sur sondages carottés pour chaque série
(limons / sables et M1 / M3 / M4) et estimation des ratios des lois aux valeurs PID
extrémes,

Point a point : comparaison 2 a 2 des échantillons prélevés a une méme profondeur
pour chaque série (carottage / tariére, limons / sables) et distribution des ratios (M4
vs. M1, Figure 6, et M4 vs. M3, Figure 7).

Les 4 principaux marqueurs de pollution du site sont retenus pour cette interprétation :
PCE, TCE, cis-DCE et somme des COV (sauf pour la méthode de régression qui porte
sur £COV seulement). Pour chaque méthode d’interprétation, seront étudiés les biais
systématiques de sur- ou sous-estimation liés a [latelier d’échantillonnage ou au
laboratoire.

Enfin, le bilan colt-avantage est complété d’une estimation financiére du codt global d’'un
diagnostic incluant les interventions de terrain (foration, échantillonnage) et les analyses,
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et excluant les éventuelles étapes d’interprétation et de rédaction de rapport. L'estimation
du codt est réalisée selon différents scénarios : qualité des sols superficiels (15 sondages
a 5m) ou caractérisation d’'une zone source (5 sondages a 15m), sondages carottés sous
gaine ou a la tariere, échantillonnage selon la méthode M1 ou M3 ou M4, programme
analytique plus ou moins étendu.

4.  Observations, mesures et analyses

Les figures et tableaux suivants illustrent les observations et mesures faites sur site ainsi
que les résultats analytiques pour les différents protocoles de prélévement des sols.

Carotte SC1 — 1 & 1,80 m (limons argileux)

R R SN T

-

Carotte SC1 — 4,60 a 5 m (sables fins) détail apres découpe de la gaine

Tige T2 - 5,4 a 5,5 m (sables trés fins |
limoneux saturés en eau)

FIGURE 2 — ILLUSTRATION DES LITHOLOGIES RENCONTREES LORS DES SONDAGES CAROTTES
SOUS GAINE (EN HAUT ET AU MILIEU) ET A LA TARIERE (EN BAS)

BURGEAP - Comparaison de protocoles de prélévement des sols pour I'analyse des COV 11
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SC1 - Coupe, profils PID et Csols |
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FIGURE 3 — COUPES LITHOLOGIQUES, PROFILS DE MESURES PID (PPMV) ET DE COV ANALYSES (MG/KG MS) A L’AIDE DES 3 METHODES
D’ECHANTILLONNAGE DE SOLS — SONDAGE CAROTTE SOUS GAINE SC1 (A GAUCHE) ET SONDAGE A LA TARIERE T1 (A DROITE)
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SC1-Limons M1-Brut M3-Corer M4-Méthanol T1-Limons M1-Brut [M3-Corer |M4-Méthanol
Nb échant. (>LQ) 17 17 17 Nb échant. (>LQ) 19 19 19
Moyenne 19,33 28,37 45,73 Moyenne 28,85 23,67 47,44
Ecart-type 15,52 30,52 43,75 Ecart-type 14,44 9,91 23,26
Minimum 0,97 0,72 1,69 Minimum 7,20 8,06 10,09
Centile-10% 2,34 1,61 2,44 Centile-10% 12,44 11,00 11,73
Centile-25% 6,75 4,04 10,21 Centile-25% 18,92 18,45 34,25
Médiane 20,81 18,42 46,70 Médiane 26,82 23,05 47,48
Centile-75% 25,60 41,90 56,21 Centile-75% 37,65 27,63 62,48
Centile-90% 38,03 61,84 99,18 Centile-90% 46,51 33,77 72,97
Maximum 58,46 109,39 147,44 Maximum 63,00 49,47 92,75
SC1 - Sables M1-Brut |M3-Corer M4-Méthanol T1 - Sables M1-Brut [M3-Corer |M4-Méthanol
Nb échant. (>LQ) 15 15 15 Nb échant. (>LQ)
Moyenne 2,58 0,82 40,63 Moyenne
Ecart-type 4,35 2,14 31,95 Ecart-type
Minimum 0,05 0,10 2,84 Minimum
Centile-10% 0,06 0,13 22,66 Centile-10% o .

- - Non prélevés par la tariére
Centile-25% 0,15 0,20 28,84 Centile-25%
Médiane 0,41 0,22 31,99 Médiane
Centile-75% 1,92 0,36 39,30 Centile-75%
Centile-90% 10,33 0,54 58,44 Centile-90%
Maximum 12,29 8,54 144,99 Maximum

TABLEAU 1 — SYNTHESE DES CRITERES STATISTIQUES EN ZONE 1 : SOMME DES COV (MG/KG MS) CLASSEES PAR METHODE DE SONDAGE
(CAROTTAGE SOUS GAINE A GAUCHE, TARIERE A DROITE), PAR MATRICE (LIMONS EN HAUT ET SABLES EN BAS) ET PAR PROTOCOLE
D’ECHANTILLONNAGE (M1, M3, M4)
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SC2 - Coupe, profils PID et Csols | PID

Remblais (Limons, graviers, sables)

.0

2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000 16000 Ol

Limons :
L d
>
Limons Argileux *
»
*
*
*
‘
*
*
*
Limons *
*
*
*
*
*
Limons Sableux (graviers) | *>
*
*
‘
Gros Graviers (carotte vide)
[
. j=%
Sables et Graviers g *
= *
*
*
. *
Sables Fins :
g
>
»

SC2 - COV (mg/kg MS)

10 100 1000 10000 100000

0,0

W M4-Méthanol
A M3-Corer 0,5
L M1-Brut

r 25
3,0

m 35

4,0

45

5,0

n 55
6,0

6,5

7.0

Profondeur (m / sol)

[ T2 - Coupe et profil Csols

Remblais (Limons, graviers, sables)

Limons

Limons Argileux

Limons

Limons Sableux (graviers)

Gros Graviers

Sables fins trés limoneux

Nappe

T2 - COV (mg/kg MS)

1 10 100 1000 10000 100000
0,0
B M4-Méthanol
A M3-Corer 05
¥
aom M1-Brut
A B
10
15
Al
A D
2,0
A
> Y
n
25
A
A n
-
3,0
y
on
A N 35
|
-
4,0
-
| 88
i | 45
AR
-
5,0
- 55
| ’
.
n
AR 6,0
A [}
I 6,5
Aonm
*
a 7.0

Profondeur (m / sol)

FIGURE 4 — COUPES LITHOLOGIQUES, PROFILS DE MESURES PID (PPMV) ET DE COV ANALYSES (MG/KG MS) A L’AIDE DES 3 METHODES
D’ECHANTILLONNAGE DE SOLS — SONDAGE CAROTTE SOUS GAINE SC2 (A GAUCHE) ET SONDAGE A LA TARIERE T2 (A DROITE)
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SC2 - Limons M1-Brut M3-Corer M4-Méthanol T2 - Limons M1-Brut |[M3-Corer |M4-Méthanol

Nb échant. (>LQ) 18 18 18 Nb échant. (>LQ) 23 23 23
Moyenne 13427 1884,0 2737,6 Moyenne 2 094,6 21417 3597,0
Ecart-type 3178,8 42217 6 198,3 Ecart-type 2 856,1 2734,6 4589,1
Minimum 7,5 9,2 25,3 Minimum 2,0 2,7 5,5
Centile-10% 12,0 17,5 47,7 Centile-10% 9,1 9,6 15,0
Centile-25% 115,9 40,4 154,1 Centile-25% 663,1 441,8 931,2
Médiane 229,0 152,0 323,9 Médiane 1069,1 1405,0 1576,8
Centile-75% 1189,1 2138,1 2 423,4 Centile-75% 2 464,5 24144 3833,6
Centile-90% 2101,2 4 035,1 5812,4 Centile-90% 3796,2 5 206,7 10 543,7
Maximum 13719,9 17 713,7 25518,6 Maximum 10 622,3 11 796,4 16 498,5

T2 — Sables trées

SC2 - Sables M1-Brut |M3-Corer |M4-Méthanol fins et limons M1-Brut |[M3-Corer |M4-Méthanol

Nb échant. (>LQ) 10 10 10 Nb échant. (>LQ) 10 10 10
Moyenne 544,8 281,4 572,9 Moyenne 3272,2 3609,6 5193,2
Ecart-type 1138,2 592,7 783,5 Ecart-type 2859,4 2 955,8 4 368,9
Minimum 0,2 0,6 131,0 Minimum 564,7 328,5 977,3
Centile-10% 0,4 0,8 164,1 Centile-10% 948,0 968,4 12133
Centile-25% 1,0 1,9 212,2 Centile-25% 1470,8 1594,7 1901,8
Médiane 8,5 2,7 255,9 Médiane 22740 2 865,9 4 566,6
Centile-75% 59,2 7,3 300,8 Centile-75% 4 556,0 4 759,7 6 687,8
Centile-90% 2 278,2 12537 1451,3 Centile-90% 5829,7 6 560,8 8 204,8
Maximum 3 140,0 1571,0 2569,2 Maximum 9978,9 10 267,2 15 754,3

TABLEAU 2 — SYNTHESE DES CRITERES STATISTIQUES EN ZONE 2 : SOMME DES COV (MG/KG MS) CLASSEES PAR METHODE DE SONDAGE
(CAROTTAGE SOUS GAINE A GAUCHE, TARIERE A DROITE), PAR MATRICE (LIMONS EN HAUT ET SABLES EN BAS) ET PAR PROTOCOLE
D’ECHANTILLONNAGE (M1, M3, M4)
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5. Comparaison des protocoles

5.1.

La foration a la tariere permet généralement de réaliser des sondages plus rapidement
gue le carottage sous gaine (Tableau 3), notamment dans des terrains cohésifs (sables
fins, limons, argiles, Figure 2 — en bas), tout en générant moins de déchets (absence de
gaine et bouchons).

Comparaison des méthodes de forage

En revanche, le sondage carotté sous gaine permet de prélever généralement sans
perturbation les différentes granulomeétries rencontrées (argiles a sables grossiers, Figure
2 — en haut, recours a des méthodes spécifiques pour les alluvions décimétriques et les
matériaux indurés), en présence d’une nappe ou non, modulo un effet de compaction qu’il
est possible de prendre en compte. C'est une méthode de foration aujourd’hui trés

largement répandue.

Méthode de foration

Avantages

+ Permet de prélever les limons et
sables, méme saturés d’eau, sans
déstructurer les sols

+ Simplicité de mesure du profil PID
avant prélevement de sol et sans ouvrir
les gaines

+ Tres faible exposition des sols a l'air :
guelgues minutes pour chaque
extrémité de carotte (et de trongons)

+ Visualisation de la lithologie a travers
les gaines transparentes

+ Bonne discrétisation selon la
profondeur (horizon # 5 cm)

+ Peu de déplacement de pollution

+ Possibilité de découpe de trongons
pour stockage temporaire isotherme
avant échantillonnage

Sondage carotté
sous gaine
(diam. int. = 50mm)

+ Permet de prélever les limons

+ Méthode moins chére et plus rapide
(7m en 1h30 environ), dans les limons
notamment, que le carottage sous
gaine

+ Moins de déchets générés : cuttings

Sondage a la tariere
(diam. = 90mm)

Inconvénients

- Nécessite la découpe de la gaine pour
lever précisément la coupe géologique
(mais coupe peu déstructurée)

- Compaction des sols meubles (jusqu’a
50% dans les limons), mais possibilité
d’estimer le taux de compaction

- Méthode un peu moins rapide (7m en
2h environ) et plus chére que la tariére
(environ +50% /r tarieére pour des
profondeurs < 10m)

- Déchets générés : cuttings + gaines +
bouchons

- Difficulté de prélévement dans des
sables saturés

- Homogénéisation du profil lithologique
sur plusieurs décimeétres a metres
(notamment interface limons / sables) et
risque de déplacement de la pollution

- Déstructuration des sols et mise a I'air
importante (30 min. en moyenne)

- Mesure du profil PID possible mais plus
long et nécessite le préléevement d’un
échantillon de sol (mesure HeadSpace
dans un sac)

- Nécessite de bien nettoyer les tiges
entre chaque metre foré

TABLEAU 3 — SYNTHESE DES AVANTAGES ET INCONVENIENTS DES METHODES DE FORATION
(CAROTTAGE SOUS GAINE / TARIERE) — RETOURS D’EXPERIENCE SUR SITE
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La réalisation de sondages carottés sous gaine permet une meilleure discrétisation de la
lithologie (Figure 3 et Figure 4), facilite les mesures PID et évite I'exposition des sols a
air. Lhomogénéisation de la pollution induite par la tariére peut conduire a une
surestimation des concentrations des principaux COV du site d’un facteur 5 a 8 en
moyenne® (méthode M4, amplitude maximale allant de 1,3 & 20 dans les sables, Tableau
4) par rapport au sondage carotté sous gaine dans des sols sableux moins
contaminés et sous-jacents aux sols limoneux, tres pollués (Figure 4 en particulier).

Dans les limons, l'effet d’homogénéisation lié a la tariere induit une surestimation des
concentrations d’'un facteur 1,4 a 3 en moyenne (méthode M4, Tableau 4, amplitude de
0,3 a 14), ratios sensiblement supérieurs aux ratios liés a l'erreur analytique (ratios
moyens de 1,1 a 1,4). Cette apparente surestimation des concentrations pour les
sondages a la tariere est liée a la configuration particuliere du site de démonstration

(limons trés pollués sur sables moins impactés, Figure 4).

Les écarts entre méthodes de forage issus des autres méthodes d’échantillonnage et de
conditionnement (M1 et M3, Tableau 4) sont globalement supérieurs. Compte tenu de la
moins bonne représentativité de ces méthodes d’échantillonnage (cf. § 5.2), ces résultats
ne sont pas retenus pour la comparaison des méthodes de forage.

M1 - Pot Brut M3 — Soil Corer 16mL M4 — Kit Méthanol
Ratios Tariéere / Sa_bles qules Sables fins
. . fins . fins . .
Carottage sous gaine Limons . Limons . Limons limoneux /
limoneux / limoneux /
sables
sables sables
Nombre 24 a 40 2a10 21 a40 3a10 28 a 40 10
Apartir des | Moyenne- | 4 cs 53 | 735350 | 12425 | 884360 | 1,5421 | 58478
critéres Médiane
statistiques | Amplitude | 75599 | 2532260 | 029411 | 5241170 | 031460 | 1,34 20
(10-90%)
N Nombre 34 8 34 8 34 8
Point a Movenne-
point sur Méﬁiane 1,8a3,7 120 a 970 19a7,2 140 a 470 1,4a3,1 53a7.3
trongons -
R Amplitude N R N N R R
homogenes (10-90%) 0,38a12 | 15a4980 | 0,29a39 | 3,8a1820 | 0,33a14 7,1a20

TABLEAU 4 — SYNTHESE DES RATIOS ENTRE MODES DE FORATION SELON LE PROTOCOLE DE
CONDITIONNEMENT, LA LITHOLOGIE ET POUR LES 4 PRINCIPAUX POLLUANTS DU SITE — SYNTHESE
DES 2 METHODES DE COMPARAISON

En revanche, la foration de sondages carottés sous gaine (méthode type Géoprobe
Dual Tube) induit un colt global du diagnostic (incluant les interventions de terrain du
foreur, du bureau d’études et les analyses, excluant le colt d’interprétation et de
rédaction d’un rapport) supérieur de I'ordre de 22 a 34% en moyenne selon 'ampleur
du diagnostic (amplitude maximale de +17 a +42%) par rapport a un diagnostic réalisé
a I'aide de sondages a la tariere.

® Dans le Tableau 4, avec la méthode M4 et dans les matrices sableuses, les ratios « tariére / carottage
sous gaine » moyens et médians observés a partir des critéres statistiques sont entre 5,8 et 7,8 et ceux
observés a partir des comparaisons point a point sont entre 5,3 et 7,3. L’'amplitude (intervalle entre les
centiles 10% et 90%) des ratios pour ces cas-la est respectivement entre 1,3 et 20 et 7,1 et 20.
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5.2. Comparaison des méthodes d’échantillonnage et de conditionnement des
échantillons

La méthode M1, bien que plus simple a mettre en ceuvre et largement utilisée, implique
une prise d’échantillon plus importante et moins conservative ainsi que des temps
d’exposition des sols a l'air globalement plus élevés que pour les méthodes M3 et M4
(Figure 5 — en haut, Tableau 5). En revanche, ces deux dernieres méthodes permettent
difficilement I'échantillonnage de particules supérieures a 1cm.

La mise en ceuvre opérationnelle de la méthode M3 (Figure 5 — au centre), peu connue
en France, rencontre des difficultés sur site (encombrement du marteau-carottier,
difficulté de retirer les cartouches sans marteau-carottier, difficulté pour fermer les
bouchons, Tableau 5) et au laboratoire (démoulage / déstructuration des sols contenus
dans les cartouches, difficulté pour ouvrir les bouchons, Tableau 6).

La méthode M4 (Figure 5 — en bas), du fait de la présence d’un solvant de conservation
utilisée dés I'étape d’échantillonnage sur le terrain, limite trés fortement les pertes par
volatilisation pendant les étapes de transport et de manipulations au laboratoire, tout en
limitant les déchets produits (Tableau 5 et Tableau 6). Bien que cette méthode induise
des contraintes de transport (transport routier ou aérien dans des contenants spécifiques
et homologués, limitation du volume de méthanol présent par véhicule, transporteurs
homologués pour les matieres dangereuses), de sécurité (produit inflammable et toxique)
et de durée d’utilisation (péremption des flacons contenant du méthanol 1 a 2 mois apres
préparation par le laboratoire), les laboratoires participants a I'étude ont trouvé des
solutions conformes aux exigences, et ce depuis plusieurs années pour certains des
laboratoires proposant le kit méthanol comme prestation commerciale.

La présence de méthanol peut aussi induire des risques sanitaires concernant I'exposition
des opérateurs de terrain (inhalation sur de faibles périodes et éventuel contact si
renversement). Cependant, le méthanol, solvant universel, montre un caractére
toxicologique globalement moins contraignant que les principaux polluants recherchés sur
les sites potentiellement pollués (COV comme le PCE ou le benzéne®).

Cette méthode d’échantillonnage s’avére étre simple d’utilisation sur site quelle que soit la
méthode de foration (tariere ou carottage sous gaine), permet la constitution
d’échantillons intacts sans déstructuration jusqu’a l'introduction dans le méthanol sur site
(Tableau 5) et tend a simplifier les manipulations effectuées au laboratoire a réception,
malgré une étape de préparation supplémentaire avant envoi des flaconnages (étape de
préparation du kit méthanol par le laboratoire, Tableau 6). C’est aussi la seule permettant
de réaliser un blanc de toute la chaine allant de la préparation des échantillons sur site a
I'analyse en passant par la période de transport et la préparation au laboratoire.

® VLEP moyenne (mg/m3, sur 8 heures, INRS) : 1950 pour I'éthanol, 260 pour le méthanol, 335 pour le
PCE, 405 pour le TCE, 2,6 pour le CV, 3,25 pour le benzéne, 77 pour le toluéne.

VTR pour P'inhalation associée aux effets de seuil (mg/m®) : 4 pour le méthanol (OEHHA), 0,2 pour le PCE
(OMS), 0,1 pour le CV (USEPA), 0,01 pour le benzene (ATSDR), 3 pour le toluéne (ANSES).

Pvap a 25°C (kPa, [19]) : 7,9 pour I'éthanol, 16,9 pour le méthanol, 2,47 pour le PCE, 9,83 pour le TCE,
1,62 pour le CV, 12,6 pour le benzene, 3,80 pour le toluene.

H & 25°C (sans unité, [19]) = 3,4 10 pour I'éthanol, 2,2 10™ pour le méthanol, 1,1 pour le PCE, 0,47 pour le
TCE, 397 pour le CV, 0,23 pour le benzéne, 0,26 pour le toluene.
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M1
Limons Sableux

FIGURE 5 — ILLUSTRATION DES ETAPES DE PRELEVEMENT DES ECHANTILLONS POUR LES TROIS METHODES ET EXEMPLES DE
CONDITIONNEMENTS : M1 — POT BRUT (EN HAUT), M3 — SoiL CORER 16ML (AU MILIEU), M4 — KIT METHANOL (EN BAS)
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M,gthode_ Avantages Inconvénients
d’échantillonnage

- nécessite des volumes d’échantillons plus
importants

- difficulté a remplir les pots a 100% (ciel apres
tassement, poches d’air)

- déstructuration induit par I'outil de prélévement
- méthode moins aisée sur carottage (taille gaine

+ méthode bien connue (dite Ir taille outil)

Méthode M1 « classique ») et outillage . . e
N i . . - échantillonnage long (exposition a I'air de
Pot Brut (60 & d’échantillonnage simple (pelle ) : . o ; .
I'échantillon) # 1 & 3 mn sur les tariéres, jusqu’a
120ml) manuelle, spatule)
. . . . 5 mn sur les carottages
- méthode + méthode particulierement pratique . : .
N . - échantillonnage « avec les doigts » pour les
« usuelle » sur sondages a la tariere

sols collants

- nettoyage des outils nécessaire

- déchets générés : gants (1 paire par
échantillon), papier

- risques importants de volatilisation pendant
I'échantillonnage sur le terrain et le transport au
laboratoire

+ flaconnage livré sans surco(t

- méthode peu connue en France (plus connue
aux Pays-Bas mais en volume 200mL et couplée
a une méthode de foration a la gouge,
formellement manuelle)

- utilisation du marteau-carottier peu aisée
(maitrise du remplissage de la cartouche,

+ utilisation du marteau carottier encombrement dans les gaines des carottages,
a particulierement pratique sur nettoyage du marteau)
Méthode M3 . - o .
; sondages a la tariere - sans utilisation du marteau, durée de
Soil Corer L .
. + sans utilisation du marteau, la remplissage de la cartouche dans les sables
« petit volume » . . L DN : ey
durée de prélevement (exposition a (exposition a I'air # 2 a 3 mn) et difficultés de
(16 mL) L . ; : . .
I'air) est réduite dans les limons retrait de la cartouche dans les limons (pince)
particulierement (30s a 1mn.) - surco(t : achat du kit « Soil Corer », nettoyage
des cartouches par le laboratoire
- difficulté pour grains > 1cm
- difficultés pour fermer les bouchons de la
cartouche (compression d’air/d’eau ou des sols)
- déchets générés : gants, beaucoup de papier
(nettoyage du marteau et des cartouches)
+ outil (seringue PE coupée) simple - difficulté pour grains > 1cm
d’utilisation, fourni dans le kit - présence de méthanol sur site : exposition des
+ échantillonnage rapide (exposition  opérateurs et contraintes de transport pour le
a l'air) dans toutes les matrices (15s  laboratoire
almn.) - précaution a prendre pour fermer les bouchons
p + méthode adaptée a toutes les des flacons (éviter les fuites)
Méthode M4 . ) - . : - .
Kit Méthanol methoc_Je_; Qe fora}thn - surcodt de préparation et de livré du kit par le
(10 a 12mL) + possibilité de réaliser des blancs laboratoire
de la chaine d’échantillonnage (du - péremption des flacons contenant du méthanol
site au laboratoire) préparés au laboratoire : 1 a 2 mois

+ perte par volatilisation limitées lors - si argiles gonflantes, le méthanol est

du transport (présence de méthanol,  entierement « bu »

tracage des pertes par SIE et - déchets générés : gants, seringue PE (usage
blancs) unique, 1 par échantillon)

TABLEAU 5 — SYNTHESE DES AVANTAGES ET INCONVENIENTS DES METHODES
D’ECHANTILLONNAGE DES SOLS — RETOURS D’EXPERIENCE SUR SITE
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I\/!gthode_ Avantages Inconvénients
d’échantillonnage

- étapes d’exposition a I'air de la prise d’essai lors de
la préparation au laboratoire : ouverture du pot, prise

Méthode M1 . : d’essai dans le pot, transfert dans le flacon
Pot Brut +.methoAde; t’echn.lquement d’extraction pour pesée et ajout du méthanol
. bien maitrisée (dite ; pour pese J . .
- méthode « classique ») - risques de volatilisation pendant la préparation
« usuelle » q - déchets générés = sols (60 a 120mL), pot en verre
et bouchon, méthanol (extraction), solvant de
ringage du flacon d’extraction
- étapes d’exposition a I'air de la prise d’essai lors de
la préparation au laboratoire : ouverture de la
cartouche, transfert (par déstructuration de la mini-
carotte le plus souvent) dans le flacon d’extraction et
ajout du méthanol. Durée d’exposition a I'air au
a + pesée de la prise d’essai ElTeEIElD & 56l D [ .
Méthode M3 <alisé le site) sans - présence de sol collant a la cartouche inox (dedans
Soil Corer « petit (rea_lsee surie st : / dehors) et pertes des sols non cohésifs (sables) :
ouvrir les cartouches inox : o : : : )
volume » (tarage de la cartouche vide) risque de biais du poids de la prise d’essai
- difficultés pour retirer les bouchons des cartouches
inox
- déchets générés = sols (16mL), bouchons de la
cartouche, sac ziploc, méthanol (extraction), solvant
de ringcage des cartouches inox (réutilisables) et du
flacon d’extraction
+ simplicité des opérations
au laboratoire : aucune
exposition a I'air de la prise
Méthode M4 d’essai lors de la préparation - déchets générés = sols (10-12mL), flacon en verre
Kit Méthanol + pesée de la prise d’essai et bouchon, méthanol (extraction)

(réalisée sur le site) sans
ouvrir les flacons (tarage a
vide)

TABLEAU 6 — SYNTHESE DES AVANTAGES ET INCONVENIENTS DES METHODES
D’ECHANTILLONNAGE DES SOLS — RETOURS D’EXPERIENCE DES LABORATOIRES

Sur les sondages carottés sous gaine (Tableau 7), les méthodes M1 et M3 sous-
estiment les concentrations en COV par rapport a la méthode M4 quel que soit la
gamme de concentration et le composeé :

e respectivement d’un facteur 1,7 a 2,6 et 1,7 a 3,4 en moyenne’ (amplitude 0,6 &
9 et 0,6 a 11 respectivement) dans les limons,

¢ respectivement d’un facteur 5,1 a 130 et 20 a 143 en moyenne (amplitude 0,6 a
810 et 1,2 a 640 respectivement) dans les sables.

"Dans le Tableau 7, avec la méthode M4 et dans les matrices limons, les ratios « M4 / M1» moyens et
médians observés a partir des criteres statistiques sont entre 2,0 et 2,1, ceux observés a partir des
régressions PID sont entre 1,7 et 2,3 et ceux observés a partir des comparaisons point a point sont entre
2,1 et 2,6. L’amplitude (intervalle entre le centile 10% et 90%) des ratios pour ces cas-la est respectivement
entre 0,9 et 4,0 et 0,6 et 8,9 (la méthode par régression ne permettant pas d’estimer les amplitudes).
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Ces écarts sont vraisemblablement dus aux diverses manipulations des échantillons de
sols contenant les COV sur site et au laboratoire et favorisant la déstructuration des
matrices et I'exposition a I'air des sols pour les méthodes M1 et M3.

On note que la méthode M3 — Soil Corer 16mL n’améliore pas les résultats par rapport a
la méthode M1 — Pot Brut, voire elle induit, en moyenne, une sous-estimation par rapport
a la méthode M1 pour les matrices sableuses (les ratios moyens et médians M4 / M1 sont
plus faibles que ceux M4/M3, Tableau 7).

Sur les sondages a la tariere, on observe une sous-estimation moyenne des méthodes
M1 et M3 d’un facteur 1,5 a 2,5 par rapport a la méthode M4 quelle que soit la matrice
compte tenu de I'effet d’homogénéisation de la méthode de foration (illustration absente).
Compte tenu de la mauvaise représentativité de la répartition de la pollution obtenue par
les sondages a la tariére, ce mode de forage n’est pas retenu pour la comparaison des
méthodes d’échantillonnage et de conditionnement.

Dans les deux modes de sondages, les biais liés aux laboratoires sont relativement
homogenes et non systématiques quel que soit le protocole de conditionnement des
échantillons (M1, M3, M4). Les biais liés aux ateliers de préparation des échantillons sont
en revanche plus marqués selon le protocole de conditionnement et le mode de foration
sans que la cause soit connue : la méthode M4 rend compte du minimum de bais dans
les sondages carottés sous gaine et du maximum de biais dans les sondages a la tariére.

Ratios entre protocoles de M4 - Méthanol / M1 - Brut M4 - Méthanol / M3 — Corer
conditionnement Limons Sables Limons Sables
A partir des Nombre 28435 6a25 21a35 13a25
critéres Moyenne-Médiane 20a21 51453 1,7a2,0 50 &4 68
statistiques Amplitude (10-90%) 0,90a4,0 0,63 a 390 0,602a4,9 1,2a200
A partir des Nombre 142435 25 142435 25
régressions . N N - -
«PID/=COV » | Moyenne-Médiane 1,7a2,3 10491 19a28 20a143
Pointapoint | Nombre 282435 6225 21435 13225
sur trongons

homogeénes Moyenne-Médiane 21a26 40 4130 27a34 70a110
(Figure 6 et . N N N N
Figure 7) Amplitude (10-90%) 0,60 48,9 1,5a810 0,57a11 3,84 640

TABLEAU 7 — SYNTHESE DES RATIOS ENTRE PROTOCOLES DE CONDITIONNEMENT DES
ECHANTILLONS PRELEVES SUR LES SONDAGES CAROTTES SOUS GAINE SELON LA LITHOLOGIE ET
POUR LES 4 PRINCIPAUX POLLUANTS DU SITE — SYNTHESE DES 3 METHODES DE COMPARAISON

Enfin, I’échantillonnage a I'aide des méthodes M3 et M4 induit un coit global du
diagnostic (incluant les interventions de terrain du foreur et du bureau d’études et les
analyses) supérieur a celui associé a la méthode M1, respectivement de 3,4 a 4,5%
et de 5,9 & 8,2% en moyenne selon I'ampleur du diagnostic (amplitudes maximales de
+2,6 a +6,3% pour M3 et de +4,7 a +11% pour M4). Cela constitue un surcodt marginal
par rapport a celui induit par la méthode de foration (sondage carotté sous gaine : +22 a
+34%). La méthode M3 testée dans cette étude nécessite 'achat de kits Soil Corer® par le
bureau d’étude dont le prix constaté est de I'ordre de 500 € HT. Les kits méthanol,

8 Kit contenant du matériel réutilisable (1 marteau-carottier et 20 cartouches inox) et a usage unique (40
bouchons et 20 sacs ziploc + étiquettes). Le colt d’achat constaté d’un lot de 2 bouchons + 1 sac/étiquette
se monte a 1,20€ HT environ.
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méthode M4°, sont en revanche préparés et fournis par les laboratoires pour un codt
constaté, incluant la gestion du transport spécifique, de l'ordre de 10 € HT par Kit.

%Kit contenant du matériel a usage unique : 1 flacon vide, 1 flacon avec méthanol, 1 seringue plastique
dont I'extrémité est coupée.
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FIGURE 6 — COMPARAISON POINT A POINT DES PROTOCOLES M1 — POT BRUT vs. M4 —KIT
METHANOL (EN HAUT) ET M3 — SoIL CORER VS. M4 — KIT METHANOL (EN BAS) DANS LES
MATRICES LIMONEUSES — SONDAGES CAROTTES SOUS GAINE (SC1 ET SC2)
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FIGURE 7 — COMPARAISON POINT A POINT DES PROTOCOLES M1 — POT BRUT vS. M4 —KIT
METHANOL (EN HAUT) ET M3 — SoiL CORER VS. M4 — KIT METHANOL (EN BAS) DANS LES
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6. Recommandations et perspectives

6.1. Recommandations concernant les méthodes de forage
D’une maniére générale, le choix d’'une méthode de foration dépend de différents critéres

dont la nature des lithologies, la profondeur a atteindre et le programme analytique,
notamment la recherche de polluants volatils ou réactifs. Ainsi, la méthode de foration
sera souvent sélectionnée au cas par cas. Dans tous les cas, un diagnostic de pollution
des sols (situés au-dessus ou en-dessous du niveau de nappe) doit permettre d’identifier
les zones du site et les profondeurs impactées par les polluants et celles (zones et
profondeurs) qui en sont exemptes (ou dont les niveaux de concentrations sont trés
faibles). Il est donc préférable d’éviter I'utilisation de méthodes de foration réputées
homogénéiser les différents horizons de sols au risque de mal différencier les niveaux
d’'impact selon la verticale (Figure 4 en particulier).

Pour la recherche des COV dans les sols, nous recommandons ainsi de retenir de
préférence la foration par sondage carotté sous gaine, méthode de type « Dual
Tube », largement répandue, car elle permet une meilleure discrétisation verticale, de
prélever les sables sous nappe, limite ’homogénéisation, la déstructuration et 'exposition
des sols a l'air et facilite les mesures PID sur site. En revanche, cette méthode de foration
augmente le co(t global du diagnostic (+22 a +34% par rapport a la foration a la tariére).
Pour des profondeurs d’investigations importantes (>15m) ou des sols de nature
particuliére (blocs ou sols indurés), le sondage carotté sous gaine nécessite le recours a
des méthodes spécifiques (carottier rotatif, SONIC, ...), généralement plus chéres.

Dans certains cas, d’autres méthodes de foration que le sondage carotté pourraient
cependant permettre de répondre aux objectifs du diagnostic : faible profondeur
d’investigation dans des matrices limoneuses a argileuses, stratification verticale non
recherchée, etc. Compte tenu des caractéristiques du cahier des charges de I'étude
conduisant a la sélection d’'une méthode de foration, d’autres techniques pourraient étre
mises en ceuvre :

e le sondage a la pelle mécanique, méthode souvent utilisée pour la caractérisation
des sols superficiels, qui génere une exposition des sols a I'air mais n’induit a priori
pas d’homogénéisation aussi marquée que la tariere pour des matériaux fins ;

e le carottier simple enveloppe ou a gouge (dans les sols cohésifs notamment),
méthode moins conservative que le carottage sous gaine ;

e des techniques spécifiques pour certaines lithologies (blocs et matériaux indurés)
qui peuvent induire des biais : sondage a rotation avec injection de fluide (risque
de lessivage de la pollution) ou technique « SONIC » (risque de chauffe des sols).

6.2. Recommandations concernant les méthodes d’échantillonnage et de
conditionnement des échantillons

La méthode d’échantillonnage des sols M1 — Pot Brut, bien que classiquement utilisée
pour tous types de polluants, n'est pas adaptée au prélevement de sols pour la recherche
de COV.

Pour la recherche des COV dans les sols, nous recommandons de retenir le Kit
Méthanol pour échantillonner et conditionner les sols (méthode M4). Cette méthode
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est suffisamment simple a mettre en ceuvre sur site et facilite les manipulations a
réception au laboratoire. Elle permet de limiter les pertes de COV tout au long de la
chaine allant du prélévement sur site a I'analyse et accroit le contréle qualité de la chaine
(blanc méthanol, SIE). En effet, l'utilisation d’'un emporte-piece permet de prélever des
échantillons intacts qui, une fois conditionnés sous méthanol, sont peu soumis a la
volatilisation. En revanche, la préparation et le transport des Kits Méthanol induisent un
surcodt global du diagnostic (+6 a +8%) par rapport a lutilisation de la méthode
« classique » (M1 - Pot Brut). Ce surcodt et les contraintes liées a la présence de
meéthanol dans les Kits (toxicité, transport spécifique, date de péremption des flacons
préparés) nous semblent étre des inconvénients acceptables tant la plus-value sur les
résultats est significative. De plus, ces kits sont des prestations commerciales proposées
par certains laboratoires depuis plusieurs années déja.

En revanche, la méthode M3 - Soil Corer testée (cartouche de faible volume, 16 mL) rend
plus difficiles les opérations de prélevement sur site et de préparation des échantillons au
laboratoire, tend a déstructurer les sols prélevés, pour un léger surco(t global du
diagnostic avec la méthode classique (+3 a +5%) et une tres large sous-estimation des
concentrations par rapport au Kit Méthanol. On note également que la méthode M3 — Soill
Corer 16mL restitue des résultats aussi peu représentatifs que la méthode M1 — Pot Brut,
voire méme géneére des sous-estimations plus importantes dans les matrices sableuses.

La norme ISO 22155 [3] référence deux méthodes pour I'échantillonnage des sols : les
flacons contenant du méthanol (Kit Méthanol- méthode M4) et les tubes inox d’'un volume
de 200mL (Soil Corer 226 mL, [18]). Cet outil (tube inox 226mL) semble étre mis en
ceuvre dans le cadre de la réalisation de sondages manuels [20] (tariere ou gouge,
maximum 5 m de profondeur) et dans des matrices cohésives (argiles, limons, sables trés
fins). De plus, une fois conditionné dans le tube inox 226 mL, les difficultés de mise en
ceuvre sur site (Tableau 5) et au laboratoire (Tableau 6) seront les mémes, voire plus
prégnantes, que celles observées avec les tubes inox 16mL testés ici. Ainsi, il ne semble
pas pertinent de tester plus largement cette méthode.

Une alternative a I'’échantillonnage en tubes inox pourrait en revanche étre étudiée, a
savoir : prélever les sols a l'aide d’'un sondage carotté sous gaine et constituer un
échantillon en tronconnant la gaine aux profondeurs choisies (environ 10cm de longueur
de carotte), I'échantillon se trouvant ainsi conditionné dans une gaine plastique fermée a
chaque extrémité par des bouchons plastiques. Cette méthode éviterait la déstructuration
des sols, bien que les matériaux plastiques puissent induire des biais sans empécher
totalement les pertes de COV. Dans ce cas, la préparation au laboratoire serait similaire a
celle réalisée pour les échantillons « Pot Brut », impliquant des manipulations en partie
responsables de la perte de COV, et également la responsabilité de la prise d’essai par le
laboratoire uniquement, et non par le bureau d’étude comme c’est le cas pour la méthode
M4 — kit méthanol.

Concernant I'échantillonnage a l'aide de kit méthanol, une discussion pourrait étre menée
pour évaluer I'exposition relative des opérateurs de terrain au méthanol et aux polluants
rencontrés sur les sites pollués ainsi que pour identifier un solvant aussi efficace mais
moins contraignant que le méthanol.
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6.3. Recommandations concernant les pratiques analytiques

Globalement, quelle que soit la méthode d’échantillonnage (kit méthanol sur site ou
extraction au méthanol une fois les sols bruts préparés au laboratoire), nous
recommandons d’introduire une molécule tragant I'efficacité de I’extraction dans la
solution de méthanol servant a I’extraction des COV dans les sols prélevés.

La présence d’'un SIE (Standard Interne d’Extraction) dans le méthanol du Kit Méthanol
permet de suivre les pertes de COV au cours de la chaine de préparation et de transport
des échantillons mais aussi de rendre compte d’'une diminution de I'efficacité d’extraction
des polluants des sols par le méthanol ou d’éventuels biais liés a des « erreurs » de
manipulation et a un effet de matrice sur I'analyse. Bien que le rendement SIE soit une
information globale sur la qualité de I'échantillon conditionné sous méthanol, il a
notamment permis d’identifier des inversions de résultats (erreur de report de dilution,
étape manuelle) rendus par I'un des laboratoire de I'étude.

Globalement, les COV rencontrés sur les sites pollués ont des propriétés (Pvap, Henry,
logKow) variant sur une large amplitude (variation sur au moins 3 ordres de grandeur
pour la majorité des COV [19]) alors que les molécules utilisées a ce jour comme SIE
recoupent une plage réduite (correspondant approximativement aux COHV et BTEX+N).
Lors de 'étude, il n’a pas été observé de biais systématique lié aux différentes molécules
SIE retenues par les laboratoires. Cependant, il conviendrait d’étudier la pertinence de ne
retenir qu’un seul SIE, et non deux par exemple, notamment dans les cas ou le
programme analytique recouvre une large amplitude de polluants (depuis les COHV
faiblement substitués comme le CV ou le DCM, jusqu’aux hydrocarbures C8-C10 par
exemple®®).

Formellement, il est préférable de dédier une molécule différente pour tracer I'efficacité
d’extraction (SIE) et le rendement analytique (SIA, Standard Interne d’Extraction [3]),
cette derniére molécule étant a priori introduite dans l'aliquote une fois les étapes
d’extraction au méthanol et de dilution finalisées, chacune des deux molécules servant a
« corriger » les concentrations mesurées pour tenir compte, respectivement, des
rendements machine / effets de matrice (SIA) et des pertes / efficacité d’extraction du
méthanol (SIE). Cette étude n’a pas permis d’en étudier la pertinence.

Enfin, une question demeure sur la capacité du méthanol a extraire la totalité des COV
contenus dans les sols lorsque ces derniers sont aussi pollués par des composeés
organiques plus lourds, tels que les PCB (huiles de transformateurs : mélange trichloro-
benzénes et PCB) ou les fractions hydrocarbures lourdes (fractions Iégéres et lourdes
d’'un diesel ou d’'un fioul domestique par exemple). L'effet de mélange pourrait en effet
limiter I'efficacité d’extraction des COV présents.

1% es molécules proposées comme SIA par I'ISO 22 155 [3], et pouvant étre utilisées comme SIE, montrent
une variation du log Kow entre 1,9 et 3,2 alors que la gamme de log Kow pour les COV est plus étendue :
1,2 pour le DCM, 1,6 pour CV et de 4,8 a 5,2 pour les hydrocarbures de la fraction aliphatique C8-C10.
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