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Micropolluants dans
'environnement

Une analyse complexe
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Des sources tres diverses
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>350000 camicals &
mixtures registered on
the global market

Wang et al. Environ. Sci. Technol.
2020, 54, 5, 2575-2584

=

204 million organic substances,

alloys, coordination compounds,

minerals, mixtures, polymers, and Chemical
salts disclosed in publications since Abstract
the early 1800s. Service
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Million ca.
40 years
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Kimmerer et al. (2019) Reducing aquatic micropollutants.

Sci. Tot. Env. 652, 836-850
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Climate change

Biosphere
integrity

02 Radiative
concentration  forcing

Genetic

Novel entities

Functional

La r;: as:sgt:m Stratospheric ozone
depletion Limites planétaires
//G/r;en\ \
. ‘W' Atmospheric Richardson et al.
reshwater Blue

aerosol loading

i Science Advances
2023, Vol 9
Ocean
Biogeochemical acidification
flows
Boundary transgressed -
Safe operating Zone of increasing risk High risk

Space Zone
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Des concentrations tres faibles

Macropolluants Micropolluants

Les polluants dans
lagestiondes

milieux aquatiques

début années 70

2014
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Molécules

nombreuses |
Sources et variées Concentrations

diverses \y \L V/ faibles

Objectif de la mesure ¢ Besoine
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Objectit de la mesure ¢
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Quel echantillon?
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Quelle matrice?

1L

Long

Temps
Difficultés

analytiques

Court
Molécules o _ i Molécules
oolaires Propriétés physico-chimiques apolaires
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Comment prélever?

Echantillonnage ponctuel s
A Echantillonnage passif Y
----- Contamination réelle i
= / \
o b : "
9 I ; \
(] ‘I h'\.‘ rl "'.\. r.r ll'u
-'D |I '.l rll '." : llI
= T =7 : ! ]
I - 5 L
E 'J ll" .-d-\--.. 'r ‘1:
e Ir '|l' # % I.r |'|
o 1 b hy o I
el | v ¢ e
L i L3 ; ﬁ
ﬁ Il ‘I'\. .,'I
S |
. r‘."
Thése de Sandra Kim Tiam (2013)




EEEEEEEEEEEEEEE

Comment prélever?

Lot 10 t

Sample Pretreated Analysis sample—5g
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Quelle stratégie d’analyse?



Quelle stratégie?

/Analyse /

non-ciblée

Compounds
regulated by
law

Analyse ciblée \

\

law

/ Compounds non-regulated by

\ Y

T —

o

« Contaminants
émergents »

Rogowska J et al. (2020): Micropollutants in treated wastewater. Ambio 49, 487-503
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Quelle strategie? CIBLEE
Détecte et quantifie la présence
de molécules connues dans
I’échantillon

L

Nécessite:
- une liste de molécules a priori

- les standards analytiques purs
- Une extraction spécifique

Exemple: suivi de contaminants
historiques
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CIBLEE

Détecte et quantifie la présence

de molécules connues dans
I’échantillon

!

Données acquises:
- Composés identifiés

> 3 Criteres d'identification
- Concentrations

> Calibration avec étalons
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Non ciblée -> SUSPECTEE
Détecte des molécules
potentiellement présentes dans
I’échantillon

Nécessite
- Une extraction non-spécifique
- une base de données
spéecifiqgue a chaqgue instfrument

Exemple: suivi de contaminants
éemergents
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Quelle stratégie?
Base de données de 2000 pesticides et pharmaceutiques

Identifier les
micropolluants

Molécule A Molécule B Molécule C

21
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Analyse suspectée

- Screening

Comparaison pour chacun des
ions précurseurs et des ions fils
Aty, Am/z, massif isotopique

Obtention d’une Vérification manuelle
liste de suspects | Allure du pic, S/N, Am/z

Comparaison échantillons dopés et non dopés

Réinjection de |'échantillon, dopé avec
- tz, spectre MS/MS

un standard commercial

HSHENTIS), 26.06Y, 10.8mn #1528] »
BLUR
mua 1 . 15)u 2

20— 5

72064 1+ 1+
S0 e g9 95,0852 134054
E 7 10 150

Schymanski et al., (2014)
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Non ciblée -> SUSPECTEE
Détecte des molécules
potentiellement présentes dans
I’échantillon

4

Données acquises
- Composés suspecteés

» Niveau de confiance
- Intensité




RISMEAU graie
EE SIPIBEL sl = il

Site Pilote de Bellecombe

Comparaison dans le cadre de RISMEAU

Effluents d’élevage

Matrices solides
Boues, Lisiers et fumiers regroupés :
Matrices Fertilisantes d’Origine Résiduaire (MAFORs)




Slte Pilote de Bellecombe

Comparaison dans le cadre de RISMEAU

« Analyse ciblée « Analyse suspectée
Liste de 20 antibiotiques Base de donnees de 2000
» Aminoglycosides pesticides et

> Béta-lactames pharmaceutiques

> Avermectines

Chambre d’agriculture

Soulier A., Jardé E., Le Bot B., Carrera L., Jaffrézic A.
2016. Résidus médicamenteux vétérinaires : quelles
molécules rechercher dans les eaux superficielles en
contexte d'élevage intensif. Techniques, Sciences et
Méthodes. 11, p.69-92.
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Comparaison dans le cadre de RISMEAU

« Analyse ciblée « Analyse suspectée
Liste de 20 antibiofiques Base de données de 2000
> Aminoglycosides pesticides e’r.
> Béta-lactames pharmaceutigues
Echantillons : Echantillons :

Une molécule détectée 30 molécules détectées

L Confirmation et mise au point
d'une analyse ciblée
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Quelle stratégie? NON-CIBLEE

Détecte I'ensemble des
molécules detectables dans
I’échantillon

Nécessite:
- une extraction non spécifique
- des ouftils statistiques
- des bases de données
et du temps

Exemple: produits de
transformation, impuretés de
synthese, monomeres...
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Quelle stratégie? NON-CIBLEE

Détecte I'ensemble des
molécules detectables dans
I’échantillon

&

Données acquises:

- Composés detectés
» Masse sur charge (m/z)
> Temps de rétention

- Intensités
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Non ciblée : Traitement des eaux usées

PC2=12%
my/z =Y ¢ e . oy e
950 A - . Scores Comp[1] vs. Comp[2] colored by type of treatment
gnp { ® ETBA ™ ;. .':.: 7 er e - '1: 1
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de type culture fixée en mouvement

Kiss et al. (2018): Environmental Science and Pollution Research, 25, 9230-9242
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Non ciblee : identification?

[ Sampling Extraction LC separation HRMS/MS ]
(ret. times & (compound
mass spectra) structures)

[ Target list ] Suspect list

v
. I
SUSPECT
SCREENING
& J
l I
[ Target found ] Suspect found

[ Filtering/selection (RT, MS/MS, calc. properties, ...) ] l

v { v

[ Confirmation and quantification with reference standards

Brack et al. Environ Sci Eur (2019) 31.62
] https://doi.org/10.1186/512302-019-0230-0




Non ciblee
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Kiss et al. (2018): Environmental Science and Pollutfion
Research, 25, 9230-9242

Relative Peak Area (%)

Relative Peak Area (%)
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Traitement des eaux usees

3
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Non ciblee:

hydrophilic ﬂC-MS

exhaustivit

/

Pesticides

Pharmaceuticals
@C—MS [ Phenols ]

Nitrosamines

Hydrocarbons

lipophilic\_

Surfactants

[ I\ S R
Steroids )

Polyaromatic ‘
compounds

/

PCB

volatile m— non-volatile

V 4

e

Complexing \
agents

Altenburger R et al. (2019) Future water quality monitoring.
Environ Sci Eur. 31, 12
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ﬂcnmpouuds insample

All ionisable compounds

[

extractable/enrichable
compounds

\\

-

All detectable
compounds
with the

screening

method //

All separable compounds k _/
\\by chromatography

~

/

Hollender et al.

Environmental Sciences Europe (2023) 35:75

https://doi.org/10.1186/512302-023-00779-4
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Controles qualité ?

Analyse ciblée Analyse non ciblée
Regles de contrdle qualité Regles de contrdle qualité
bien établies en développement
Traitement des données simple et Traitement des données complexe et
normalisé non normalisé
Performance de la méthode évaluée Performance de la méthode évaluée
selon des critéres normalisés selon des criteres en discussion
Procédures de comparaison inter- Procédures de comparaison inter-
laboratoires établies laboratoires en discussion
Méthodologies harmonisées Méthodologies non harmonisées,
permettant de comparer les suivis comparaison des suivis difficile

Pourchet M et al. (2020) Environ Int, 105545
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Interprétation des données
et partage
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F « VOUs pouvez frouver les données
: facilement
Indable

¢ VOUS AVez un acces complet aux

Accessible données

« vous pouvez utiliser les données dans

differents flux de travail, systemes
E#‘O nte ropera b|e d'exploitation ou de stockage

* NON seulement vous pouvez tfrouver les
q données et y accéder, mais vous étes
b eusable également en mesure de les utiliser et
de disposer de suffisamment de

méetadonnées pour le faire
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|. Correcte

2. Dagteuse

QUALITE DE

NEE —
§ Incorsetis LA DONNEE -\_\-\_\--\--\-"—\-\__\_\_
-H_hq_q_
- e
QUALITE DE QUALITE DE BLANCS DE
L'ECHANTILLOMN L'AMNALYSE PRELEVEMENT

[ MATERIEL DE J [ ECHANTILLONSAGE

RECONSTITUTION S0OLS-
FRELEVEMENT ECHANTILLON ECHANTILLONNAGE

7 indicateurs

¥ DoMinEau

Base de données

Micropolluants dans l'eau
OQutil de partage et mutualisation
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Analyse ciblée Analyse non ciblée
Regles de contrdle qualité Regles de contrdle qualité
bien etablies en développement
Traitement des données simple et Traitement des données complexe et
normalisé non normalisé
Performance de la méthode évaluée Performance de la méthode évaluée
selon des criteres normalisés selon des criteres en discussion

Données acquises: Données acquises:
- Composés identifiés - Composés déetectes
» 3 Criteres d’identification O K » Masse sur charge (m/z)

- Concentrations > Temps de rétention
» Calibration avec étalons - Intensités @
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Métadonnées
Nature et :
s : Analyse Traitement
ﬁéﬂﬁéimipj de ﬁ‘ Exfraction : chimique P s données



Conclusions

- Définir I'objectif de la mesure
»Des sources diverses
» Concentrations faibles
> Molécules nombreuses et variees

 Choix de la matrice
»Nature
> Prélevement

- Choix de la stratégie d’analyse
> Ciblée
>Suspectée
»Non-ciblée

R

5350000 chemicals &
mixtures registered on
the global market

~ 100 molécules

4

~ 10 000 molécules

\

\
\
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Conclusions
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Kimmerer et al. (2019) Reducing aquatic micropollutants - Increasing the focus on input
prevention and integrated emission management. Sci. Tot. Env. 652, 836-850

graie

POLE =
EAU & TERRITOIRES

Merci ©

RISMEAU
~#OIPIBEL

Slte Pilote de Bellecombe

INSTITUT DES

; SCIENCES
ANALYTIQUES




	Diapositive numéro 1
	Mesurer la diffusion des micropolluants dans l'environnement : �approche ciblée vs screening
	Micropolluants dans l’environnement
	Des sources très diverses
	Et leur diffusion aussi
	Des molécules nombreuses, aux propriétés variées
	Diapositive numéro 7
	Des concentrations très faibles
	Des concentrations très faibles
	Diapositive numéro 10
	Diapositive numéro 11
	Quel échantillon?
	Quelle matrice?
	Comment prélever?
	Comment prélever?
	Quelle stratégie d’analyse?
	Quelle stratégie?
	Diapositive numéro 18
	Diapositive numéro 19
	Diapositive numéro 20
	Diapositive numéro 21
	Diapositive numéro 22
	Diapositive numéro 23
	Comparaison dans le cadre de RISMEAU
	Comparaison dans le cadre de RISMEAU
	Comparaison dans le cadre de RISMEAU
	Diapositive numéro 27
	Diapositive numéro 28
	Non ciblée : Traitement des eaux usées
	Non ciblée : identification?
	Diapositive numéro 31
	Diapositive numéro 32
	Contrôles qualité ?
	Interprétation des données et partage
	Diapositive numéro 35
	Diapositive numéro 36
	Diapositive numéro 37
	Métadonnées
	Diapositive numéro 39
	Diapositive numéro 40

