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1. G�N�RALIT�S

1.1 Identification/caract�risation

Substance chimique N� CAS N� EINECS Synonymes Forme physique (*)

IND�NO[1,2,3-c,d]PYR�NE

C22H12

193-39-5 205-893-2 Indenopyrene

o-phenylenepyrene

ortho-phenylenepyrene

2,3-phenylenepyrene

2,3-o-phenylenepyrene

2,3-orthophenylene pyrene

1,10 (1,2-phenylene) pyrene

solide

Sous forme d'aiguilles

ou de plaques

(*) dans les conditions ambiantes habituelles

1.2 Principes de production
L'ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, pr�sent dans les charbons bitumineux, est enrichi par distillation
puis extrait par une technique s�parative adapt�e (dissolution, extraction liquide-liquide)
avant d'�tre purifi� par chromatographie.

1.3 Utilisations
Except� pour la recherche, cette substance n'est pas utilis�e.

1.4 Principales sources d’exposition
L'ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne est pr�sent naturellement dans les combustibles fossiles, les huiles
brutes, les huiles de schiste, dans les feuilles de diverses esp�ces d'arbres de 26 � 234 g/kg
(HSDB, 2000), dans les feuilles de tabac de 18 � 38 g/kg (HSDB, 2000), dans le terreau et le
fumier de cheval, respectivement � des concentrations de l'ordre de 5 g/kg et 50 g/kg
(Verschueren, 1996). Il a d'autre part �t� d�tect� dans les algues.

Sa pr�sence naturelle dans l'environnement r�sulte �galement des feux de for�ts et des
�ruptions volcaniques.

Les principales sources sont cependant d'origine anthropique. La combustion incompl�te de
bois, de charbon, de carburant utilis� dans les moteurs thermiques (machines, propulsion
automobile essence ou Diesel), les fours � bois, les incin�rateurs d'ordures m�nag�res, les



INERIS–DRC-01-25590-01DR122.doc

Version N�-2-2-mai 2005 Page 6 sur 35

I N ER I S -  Fiche de donn�es toxicologiques et environnementales des substances chimiques

INDENO[1,2,3, c, d]PYR�NE

fum�es industrielles, les aliments grill�s au charbon de bois, la fum�e de cigarette sont les
principaux vecteurs d'exposition de l'environnement � ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne.

A titre indicatif, Verschueren (1996) cite les teneurs suivantes :

 essence (suivant l'indice d'octane) : 40 g/kg � 2,9 mg/kg,

 huile moteur (suivant dur�e d'utilisation) : 0,03 mg/kg � 83 mg/kg,

 goudron de charbon : 8 g/kg,

 gaz d'�chappement de moteurs � essence : 11 � 87 g/m3,

 fum�es d'incin�rateurs d'ordures m�nag�res : 1,8 pg/m3 apr�s tour de lavage et
pr�cipitateur �lectrostatique,  10 g/kg dans les r�sidus,

 condensats d'�chappement des moteurs � essence : 268 g/g, 32 � 86 g/litre
d'essence consomm�,

 fum�e de cigarette : 4 ng/cigarette.

Concentrations ubiquitaires

Milieu Concentration
Air Et� :  50 pg/m3 

(1)

Eau

Eaux de surface

Eau douce

Eau de mer

 100 ng/L (2)

 100 pg/L (3)

Sols 10 � 15 g/kg (4)

S�diments (5)

(1) Sur la base de donn�es fournies par ATSDR (1995) et HSDB (2000) concernant des sites ruraux am�ricains et
anglais. Ces sources bibliographiques pr�cisent d'autre part que les concentrations urbaines seraient 3 �
5 fois plus �lev�es.

(2) Sur la base de donn�es europ�ennes (Angleterre, Allemagne) fournies par HSDB (2000).
(3) Sur la base de donn�es fournies par HSDB (2000) concernant la mer Baltique.
(4) Donn�es ATSDR (1995) pour sols ruraux ; la concentration est plus �lev�e de 5 � 10 fois pour les sols agricoles

et de 1 000 � plusieurs milliers de fois pour les sols urbains.
(5) Les donn�es disponibles ne permettent pas une �valuation correcte.
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2. PARAM�TRES D'�VALUATION DE L'EXPOSITION

2.1 Param�tres physico-chimiques
Param�tre Valeur �tendue R�f�rence

Facteur de conversion

(dans l'air � 20 �C) Non concern�(1)

Seuil olfactif (ppm) Non disponible

Masse molaire

(g/mol)

276,34(2) 276,09 - 276,34 HSDB (2000), Prager (1995), STF (1991),

Verschueren (1996)

Point d’�bullition (�C)

(� pression normale)
533(3)

530 - 536 ATSDR (1995), HSDB (2000), Prager (1995),

Verschueren (1996)

Pression de vapeur (Pa) 1,3.10-8
(2) � 20� C 1,3.10-4- 1,3.10-9 ATSDR (1995) STF (1991), Verschueren (1996)

Densit�

-vapeur

-solide

Non concern�(1)

Non disponible

Tension superficielle (N/m) Non concern�

Viscosit� dynamique (Pa.s) Non concern�

Solubilit� (mg/L)

dans l'eau 0,062 � 20 �C(4) HSDB (2000)

Log Kow 6,60(3) 6,51 � 7,66 HSDB (2000), ATSDR (1995), OMS IPCS (1998),

US EPA (1996), STF (1991),

Veerkamp et ten Berge (1994)

Koc (L/kg) 6 ,3.106
(5) 1,1.105 � 7,6.106 HSDB (2000), ATSDR (1995), US EPA (1996),

STF (1991)

Coefficient de partage

sol-eau : Kd (L/kg)
(6)

Coefficient de partage

s�diments-eau : Kd (L/kg)
(6)

Constante de Henry

(Pa.m3/mol)

2,90.10-2
(5) 2,43.10-3 �

1,62.10-1

Ten Hulscher et al. (1992), HSDB (2000),

ATSDR (1995), OMS IPCS (1998),
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US EPA (1996), STF (1991)

Coefficient de

diffusion dans l’air (cm2/s)

3,1.10-2 1,9.10-2 �

4,4.10-2

US EPA (1996), STF (1991)

Coefficient de

diffusion dans l’eau (cm2/s)

5,1.10-6 4,5.10-6 �

5,7.10-6

US EPA (1996), STF (1991)

Coefficient de

diffusion � travers le

PEHD (m2/j)

2.10-7 Veerkamp et ten Berge (1994)

Perm�abilit� cutan�e �

une solution aqueuse (cm/h)

1,9 US EPA (1992)

Choix des valeurs :
(1) Compte tenu de la tension de vapeur extr�mement faible, la phase vapeur peut �tre consid�r�e comme

inexistante.
(2) Valeur la plus fr�quemment cit�e.
(3) Moyenne arithm�tique de plusieurs valeurs.
(4) Valeur confirm�e par ATSDR (1995), Prager (1995) et Verschueren (1996), sans pr�cision cependant sur la

temp�rature � laquelle elle se rapporte.
(5) Seule valeur mesur�e retrouv�e.
(6) La valeur pourra �tre calcul�e � partir de l'expression suivante : Kd = foc x Koc (suivant l'hypoth�se d'une

adsorption sur la seule fraction organique du sol, du s�diment ou des mati�res en suspension, ce qui revient �
n�gliger l'adsorption sur la fraction min�rale et qui conduit � majorer le transfert du sol vers l'eau ou l'air).
La valeur de foc est issue de mesure de terrain ou par d�faut une valeur issue de la litt�rature, par exemple
celle du TGD (CE, 1996), de 0,02 pour foc_sol, de 0,.05 pour foc_sed, de 0,1 pour foc_mes

2.2 Comportement

2.2.1 Dans l'eau

L’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne est peu soluble dans l’eau.

2.2.2 Dans les sols

Il est tr�s peu mobile dans les sols.

2.2.3 Dans l'air

Sa volatilisation � partir des milieux aqueux, des sols humides ou secs est tr�s faible.
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2.3 Persistance

2.3.1 D�gradation abiotique

Dans l’atmosph�re, l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne est susceptible de subir une photolyse.

2.3.2 Biod�gradation

D’apr�s OMS IPCS (1998), la biod�gradation de HAP ayant plus de 4 noyaux aromatiques est
tr�s faible.

2.4 Bio-accumulation et m�tabolisme

2.4.1 Organismes aquatiques

Il n’existe pas de BCF sur organismes aquatiques.

En utilisant le logKow (6,6) il est possible d’estimer un BCF de 45 000 (CE, 1996). En
cons�quence, l’ind�no[1,2,3,c,d]pyr�ne poss�de un potentiel �lev� d’accumulation dans les
organismes aquatiques.

2.4.2 Organismes terrestres y compris les v�g�taux

Aucun r�sultat d’essai valide n’a pu �tre trouv� dans la litt�rature.

3. DONN�ES TOXICOLOGIQUES

L’ensemble des informations et des donn�es toxicologiques provient de diverses
monographies publi�es par des organismes reconnus pour la qualit� scientifique de leurs
documents (IARC, 1973, 1983 ; ATSDR, 1995 ; OMS ICPS, 1998). Les r�f�rences
bibliographiques aux auteurs sont cit�es pour permettre un acc�s direct � l'information
scientifique mais n'ont g�n�ralement pas fait l'objet d'un nouvel examen critique par les
r�dacteurs de la fiche.

En l’absence de certaines donn�es sp�cifiques sur la toxicit� de l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne ou
� d�faut de donn�es g�n�rales sur les hydrocarbures aromatiques polycycliques il peut �tre
utile de se reporter � la fiche sur le benzo[a]pyr�ne, ce dernier �tant l’hydrocarbure
aromatique polycyclique le plus �tudi�.

Nous invitons �galement le lecteur � lire le rapport INERIS ‘Hydrocarbures Aromatiques
Polycycliques (HAPs) : Evaluation de la relation dose-r�ponse pour des effets canc�rig�nes :
Approche substance par substance (facteurs d’�quivalence toxique – FET) et approche par
m�lange ; �valuation de la relation dose-r�ponse pour des effets non canc�rig�nes : Valeurs
Toxicologiques de R�f�rence (VTR)’(Doornaert et Pichard, 2003). Ce rapport est disponible
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sur le site Internet de l’INERIS (http://www.ineris.fr ) et sur le portail substances chimiques
(http://chimie.ineris.fr).

3.1 Devenir dans l’organisme

�tudes chez l’homme

Chez l’homme les principales voies de p�n�tration des hydrocarbures aromatiques
polycycliques sont l’inhalation, la voie orale et la voie cutan�e (ATSDR, 1995).

Il n’existe pas de donn�es chez l’homme relatives � la distribution des hydrocarbures
aromatiques polycycliques dans l’organisme.

Le caract�re lipophile des hydrocarbures aromatiques polycycliques leur conf�re une grande
facilit� � franchir les membranes cellulaires et leur permet d’�tre stock�s dans les diff�rents
tissus. Les hydrocarbures aromatiques polycycliques sont m�tabolis�s en compos�s plus hydro-
solubles, ce qui facilite leur �limination. Ce m�tabolisme est observ� dans les diff�rents
tissus, il utilise de nombreux syst�mes enzymatiques. Le m�tabolisme de l'ind�no[1,2,3-
c,d]pyr�ne n'est pas connu.

La plupart des hydrocarbures aromatiques polycycliques sont excr�t�s dans les f�ces et les
urines.

�tudes chez l’animal

L’absorption intestinale des hydrocarbures aromatiques polycycliques est d�pendante de la
pr�sence de bile (Rahman et al., 1986).

Chez la souris, Rice et al. (1986) ont identifi� au niveau de la peau le 8-hydroind�no[1,2,3-
c,d]pyr�ne comme le m�tabolite le plus abondant. Les autres principaux m�tabolites
identifi�s au niveau cutan� sont le 9-hydroxyind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne et le trans-1,2-dihydro-
1,2-dihydroxyind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne.

3.2 Toxicologie aigu�

�tudes chez l’homme

Il n’existe pas de donn�e sp�cifique � l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne disponible chez l’homme.

�tudes chez l’animal

Il n’existe pas de donn�e sp�cifique � l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne disponible chez l’animal.

http://www.ineris.fr
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3.3 Toxicologie chronique

3.3.1 Effets syst�miques

�tudes chez l’homme

Il n’existe pas de donn�e sp�cifique � l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne disponible chez l’homme.

�tudes chez l’animal

Il n’existe pas de donn�e sp�cifique � l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne disponible chez l’animal.

Effets syst�miques

Substance Chimique Voies
d’exposition Taux d’absorption Organe cible

Homme Animal Principal Secondaire

Ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne

Inhalation

Ingestion

Cutan�e

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

3.3.2 Effets canc�rig�nes

 - Classification

L’Union Europ�enne

Non d�termin�.

CIRC – IARC

Groupe 2B : l’agent (ou le m�lange) pourrait �tre canc�rig�ne pour l’homme (IARC, 1973).

US EPA (IRIS)

Classe B2 : substance probablement canc�rig�ne pour l'homme (1994).

 - �tudes principales

�tudes chez l’homme

Il n’existe pas de donn�es sp�cifiques � l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne disponibles chez l’homme.

�tudes chez l’animal

L’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne est consid�r� comme un canc�rig�ne complet et un initiateur pour
les tumeurs cutan�es chez la souris (IARC, 1973).
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Une �tude a consist� en l’introduction d’implants intra-pulmonaires constitu�s de 0,05 mL
d’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne dans un m�lange de cire d’abeille et de trioctanoine chez le rat
Osborne-Mendel femelle (Deutsch-Wenzel et al., 1983). Chaque groupe de 35 animaux a re�u
une dose de 0,16 mg (0,65 mg/kg), 0,83 mg (3,4 mg/kg) ou 4,15 mg (17 mg/kg)
d’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne. Deux groupes t�moins n�gatifs ont �t� constitu�s l’un d’animaux
non trait�s et l’autre d’animaux recevant un implant (sans ajout d’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne).
Le temps moyen de survie des animaux est l�g�rement diminu�. Une augmentation
statistiquement significative des carcinomes �pidermo�des pulmonaires et thoraciques est
rapport�e de fa�on dose d�pendante (3/35, 8/35 et 21/35).

Des groupes de souris CD-1 m�les et femelles (n = 32) ont re�u des injections intra-
p�riton�ales d’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne (dose totale de 580 �g/souris) en solution dans le
dim�thyl sulfoxide (DMSO) aux 1er, 8�me et 15�me jours suivant la naissance (LaVoie et al.,
1987). L’observation des tumeurs a �t� effectu�e � l’�ge de 52 semaines. Un seul des
11 m�les autopsi�s a d�velopp� un ad�nome pulmonaire, aucune tumeur n’est rapport�e chez
les femelles.

Vingt souris femelles Swiss-albinos Ha/ICR/Mil ont �t� enduites d’une solution d’ind�no[1,2,3-
c,d]pyr�ne dans le dioxane ou l’ac�tone trois fois par semaine pendant 12 mois. Les solutions
� 0,05 % ou 0,1 % dans le dioxane n’induisent pas de tumeur alors qu’une exposition pratiqu�e
dans les m�mes conditions avec une solution de benzo[a]pyr�ne induit pour les deux
concentrations des papillomes et des carcinomes chez plus de 80 % des animaux en 7 mois. En
revanche, une relation dose-effet a �t� �tablie chez les souris expos�es � l’ind�no[1,2,3-
c,d]pyr�ne en solution dans l’ac�tone. Les concentrations � 0,01 et 0,05 % n’induisent pas de
tumeurs ; la concentration de 0,1 % induit 6 papillomes et 3 carcinomes, les premi�res
tumeurs �tant observ�es d�s le neuvi�me mois. A la concentration de 0,5 %, les tumeurs
apparaissent d�s 3 mois d’exposition : 7 papillomes et 5 carcinomes. Une exp�rience similaire
montre que 10 expositions pratiqu�es � deux jours d’intervalle pour une dose totale de
250 mg induit des tumeurs cutan�es. Chez 30 souris trait�es ensuite avec de l’huile de croton
dans l’ac�tone, 10 papillomes ont �t� rapport�s chez 5 des animaux expos�s (Hoffmann et
Wynder, 1966).

Une �tude r�alis�e chez la souris femelle Crl-CD1 montre qu'une exposition cutan�e �
l'ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne induit une relation dose-effet pour l’incidence de tumeurs dans un
protocole d’initiation-promotion (Rice et al., 1985). L'exposition est pratiqu�e
quotidiennement pendant 10 jours pour des doses totales de 0, 100, 300 ou 1 000 �g
d'ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne en solution dans l'ac�tone suivie 10 jours apr�s par 22 semaines de
promotion par l'ac�tate t�trad�canoyl phorbol (TPA) � 0,0025 % en solution dans l’ac�tone. Le
t�moin positif utilis� est le benzo[b]fluoranth�ne � la dose d'initiation totale de 25 �g. Des
tumeurs sont observ�es chez 80 % des souris (en moyenne 4,05 tumeurs/animal) ayant re�u la
dose totale de 1 000 �g d’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne alors qu’une dose de 100 ou 300 �g/souris
induit une incidence tumorale non statistiquement significative.
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Trois injections de 0,6 mg d’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne en solution dans l’huile d’olive ont �t�
pratiqu�es � 1 mois d’intervalle chez 14 souris XVIInc/Z des deux sexes. Dix m�les ont
d�velopp� un sarcome au niveau du site d'injection en 265 jours alors qu’une seule femelle a
d�velopp� un sarcome en 145 jours (Lacassagne et al., 1963).

Caract�re g�notoxique :

L’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne n’a pas fait l’objet d’un examen par l’Union Europ�enne.

3.3.3 Effets sur la reproduction et le d�veloppement

Classification par l’Union Europ�enne : L’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne n’a pas fait l’objet
d’un examen par l’Union Europ�enne.

�tudes chez l’homme

Il n’existe pas de donn�e sp�cifique � l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne disponible chez l’homme.

�tudes chez l’animal

Il n’existe pas de donn�e sp�cifique � l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne disponible chez l’animal.

3.4 Valeurs toxicologiques de r�f�rence
Une Valeur Toxicologique de R�f�rence (VTR) est un indice qui est �tabli � partir de la
relation entre une dose externe d'exposition � une substance dangereuse et la survenue d'un
effet n�faste. Les valeurs toxicologiques de r�f�rence proviennent de diff�rents organismes
dont la notori�t� internationale est variable.

L'INERIS pr�sente en premi�re approche les VTR publi�es par l'ATSDR, l'US EPA et l'OMS. En
seconde approche, les VTR publi�es par d'autres organismes, notamment Sant� Canada, le
RIVM et l'OEHHA, peuvent �tre retenues pour la discussion si des valeurs existent.

3.4.1 Valeurs toxicologiques de r�f�rence de l'ATSDR, l'US EPA et l'OMS

A notre connaissance aucun des diff�rents organismes (ATSDR, US EPA, OMS) n’a publi� de
valeurs toxicologiques de r�f�rence. En revanche, il est possible d’utiliser sous certaines
conditions les valeurs toxicologiques de r�f�rence du benzo(a)pyr�ne en tenant compte des
facteurs d’�quivalence toxicologique.

Valeurs toxicologiques de r�f�rence pour des effets avec seuil

Non d�termin�es.
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Valeurs toxicologiques de r�f�rence pour des effets sans seuil

Non d�termin�es.

3.4.2 Valeurs toxicologiques de r�f�rence de Sant� Canada, du RIVM et de l'OEHHA

Valeurs toxicologiques de r�f�rence pour des effets avec seuil

Non d�termin�es.

Valeurs toxicologiques de r�f�rence pour des effets sans seuil

Substances chimiques Source Voie
d’exposition Valeur de r�f�rence Ann�e de

r�vision

Indeno[1,2,3-c,d] pyr�ne RIVM Orale CRoral = 5.10-3 mg/kg/j 2001

OEHHA
Inhalation

Orale

ERUi = 1,1.10-4 (�g/m3)-1

ERUo = 1,2 (mg/kg/j)-1

2002

2002

Justification scientifique des valeurs toxicologiques de r�f�rence

Le RIVM propose un CRoral de 5.10-3 mg/kg/j pour une exposition par voie orale (Baars et
al., 2001).

Cette concentration correspond � un exc�s de risque canc�rog�ne de 1:104 pour une
exposition continue durant toute la vie. Elle est issue des donn�es d'une �tude exp�rimentale
par gavage au benzo[a]pyr�ne chez le rat (0, 3, 10 et 30 mg/kg/j durant 2 ans, 5j/sem)
(Kroese et al., 1999). Une augmentation dose-d�pendante de l'incidence de tumeurs a �t�
observ�e dans de nombreux organes et tissus, notamment le foie et l'estomac et �galement
l'œsophage, la peau, la glande mammaire, le canal auditif, la cavit� orale, l'intestin gr�le et
les reins. Les auteurs ont conclu � un exc�s de risque canc�rig�ne de 1:104 pour une
exposition vie enti�re � 0,5 �g benzo[a]pyr�ne/kg/j. Le RIVM consid�re une valeur de 0,1
pour le potentiel canc�rig�ne relatif de l'indeno[1,2,3-c,d] pyr�ne par rapport au B[a]P. Le
CRoral pour cette substance est donc de 5.10-3 mg/kg/j.

Selon le RIVM, la fiabilit� de cette valeur est �lev�e.

L'OEHHA propose un ERUi de 1,1.10-4 (�g/m3)-1 pour une exposition par inhalation et un
ERUo de 1,2 (mg/kg/j)-1 pour une exposition par voie orale (2002).
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Ces valeurs d�rivent des exc�s de risques unitaires du benzo[a]pyr�ne, qui sont de 1,1.10-3

(�g/m3)-1 pour la voie respiratoire et de 12 (mg/kg/j)-1 par voie orale (voir fiche du B[a]P),
sachant que l'indeno[1,2,3-c,d] pyr�ne a �t� affect� d'un facteur d'�quivalence de 0,1.

4. DONN�ES �COTOXICOLOGIQUES

L'objectif de ce document est d'estimer les effets � long terme sur la faune et la flore, les
r�sultats n�cessaires � cette �valuation sont pr�sent�s. Lorsqu'un nombre suffisant de
r�sultats d'�cotoxicit� chronique est disponible, les r�sultats d'�cotoxicit� aigu� ne sont pas
fournis. Lorsque l'�cotoxicit� chronique n’est pas suffisamment connue, les r�sultats
d'�cotoxicit� aigu� sont pr�sent�s et peuvent servir de base pour l'extrapolation des effets �
long terme.

4.1 Param�tres d’�cotoxicit� aigu�

4.1.1 Organismes aquatiques

Esp�ce Crit�re d’effet Valeur (�g/L) R�f�rence

Algues Pseudokirchneriella
subcapitata

CE50 (72 h) 5,75 Vindimian, 2000

Micro-crustac�s Daphnia magna CE50 (48 h) >3571 Vindimian, 2000

Poissons

Organismes
benthiques

Il n’existe pas d’autres r�sultats d’essais valides.

4.1.2 Organismes terrestres

Il n’existe pas de r�sultats d’essai valides sur organismes terrestres.

4.2 Param�tres d’�cotoxicit� chronique

4.2.1 Organismes aquatiques

Esp�ce Crit�re d’effet Valeur
(�g/L)

R�f�rence

Algues Pseudokirchneriella subcapitata CE10 (72 h) 1,5 Vindimian, 2000

1 Aucun effet n’a �t� observ� � la limite de solubilit� de 357 �g/l dans le milieu d’essai.
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Micro-crustac�s Ceriodaphnia dubia CE10 ( 7 j) 0,27 Vindimian, 2000

Poissons

Organismes
benthiques

4.2.2 Organismes terrestres

Il n’existe pas de r�sultats d’essais valides sur organismes terrestres.

5. VALEURS SANITAIRES ET ENVIRONNEMENTALES

5.1 �tiquetage – Milieu de travail
France : Arr�t� du 20 avril 1994 relatif � la d�claration, la classification, l’emballage et
l’�tiquetage des substances chimiques compl�t� jusqu’� la directive europ�enne 2004/73/CE
de la Commission du 29 avril 2004 portant la 29� adaptation au progr�s technique de la
directive 67/548/CEE.

Non concern�

5.2 Nomenclature Installations class�es (IC)
France : D�cret n�53-578 du 20 mai 1953 modifi� relatif � la nomenclature des installations
class�es pour la protection de l’environnement mise � jour par le Minist�re de l’�cologie et
du d�veloppement durable � Nomenclature des installations class�es pour la protection de
l’environnement � (2002).

La liste des rubriques mentionn�es est indicative et ne se veut pas exhaustive.

Rubriques : Non concern�

5.3 Valeurs utilis�es en milieu de travail – France
Notes documentaires INRS ND 2098 (2004) "Valeurs limites d'exposition professionnelle aux
agents chimiques en France" et ND 2190-191-03 "Indices biologiques d'exposition".

 Air : Non concern�

 Indices biologiques d’exposition : Non concern�

5.4 Valeurs utilis�es pour la population g�n�rale

5.4.1 Qualit� des eaux de consommation

France : D�cret n� 2001 – 1220 du 20 d�cembre 2001 relatif aux eaux destin�es � la
consommation humaine � l’exclusion des eaux min�rales naturelles.
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Pour le total des quatre substances suivantes : 0,1 �g/L

Benzo[b]fluoranth�ne – Benzo[k]fluoranth�ne – Benzo[ghi]p�ryl�ne – Ind�no[1,2,3-cd]pyr�ne.

UE : Directive 98/83/CE du Conseil du 3 novembre 1998 relative � la qualit� des eaux
destin�es � la consommation humaine (CE, 1998).

Pour le total des quatre substances suivantes : 0,1 �g/L

Benzo[b]fluoranth�ne – Benzo[k]fluoranth�ne – Benzo[ghi]p�ryl�ne – Ind�no[1,2,3-cd]pyr�ne.

OMS : Directives de qualit� pour l’eau de boisson (2004)

non concern�

5.4.2 Qualit� de l’air

France :

 D�cret n�2002-213 du 15 f�vrier 2002 relatif � la surveillance de la qualit� de l’air et de ses
effets sur la sant� et sur l’environnement, aux objectifs de qualit� de l’air, aux seuils d’alerte
et aux valeurs limites.

Non concern�

 D�cret n� 2003-1085 du 12 novembre 2003 relatif � la surveillance de la qualit� de l’air et de
ses effets sur la sant� et sur l’environnement, aux objectifs de qualit� de l’air, aux seuils
d’alerte et aux valeurs limites.

Non concern�

UE :

 Directive 1999/CE du Conseil du 22 avril 1999 relative � la fixation de valeurs limites pour
l’anhydride sulfureux, le dioxyde d’azote et les oxydes d’azote, les particules et le plomb
dans l’air ambiant (CE, 1999).

Non concern�

 Directive 2000/69/CE du 16 novembre 2000 concernant les valeurs limites pour le benz�ne et
le monoxyde de carbone dans l’air ambiant (CE, 2000).

Non concern�

 Directive 2002/3/CE du Conseil du 12 f�vrier 2002 relative � l’ozone dans l’air ambiant.

Non concern�

 Directive 2004/107/CE du Conseil du 15 d�cembre 2004 concernant l’arsenic, le mercure, le
nickel et les hydrocarbures aromatiques dans l’air ambiant (CE, 2004).

Non concern�
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OMS : Directives de qualit� pour l’air (2000)

L’OMS a �tabli un Exc�s de Risque Unitaire par inhalation (ERUi) pour un m�lange de HAPs.
Cet ERUi correspond � la probabilit� de d�velopper un cancer du poumon apr�s une exposition
vie enti�re � un m�lange de HAPs. Les effets induits sont attribu�s au seul benzo[a]pyr�ne
retenu alors comme indicateur. L’ERUi �tabli par l’OMS est de 8,7.10-2 par �g de
benzo[a]pyr�ne par m3.

5.4.3 Valeurs moyennes dans les milieux biologiques

Milieux Biologiques Valeurs de r�f�rence

Sang

Urine

Cheveux

Placenta

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

Non Disponible

5.5 Concentrations sans effet pr�visible pour l'environnement (PNEC).
Propositions de l'INERIS
Il n’existe pas de r�sultats d’essais vis � vis des poissons. Il n’est en cons�quence pas possible
de d�river une PNEC pour le compartiment aquatique. De fa�on provisoire, il est possible
d’utiliser un facteur de 100 pour extrapoler une PNEC � partir du r�sultat sur Ceridaphnia.
D’o� :

PNECEAUPROVISOIRE = 2,7 ng/L

Il n’existe pas de r�sultats d’essais sur organismes benthiques ou terrestres.

Compte tenu du fait qu’il n’existe qu’une PNEC eau provisoire, il n’est pas souhaitable
d’utiliser la m�thode du coefficient de partage.

6. M�THODES DE D�TECTION ET DE QUANTIFICATION DANS
L'ENVIRONNEMENT

6.1 FAMILLES DE SUBSTANCES

Hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP).
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6.2 Principes g�n�raux

6.2.1 Eau

Pr�l�vement

Les �chantillons d’eau sont pr�lev�s dans des flacons en verre brun munis de bouchons en
t�flon. Le volume pr�lev� doit �tre de 0,5 ou 1 L. Pour les eaux du robinet, il convient de
laisser couler l’eau quelques minutes avant de remplir le flacon. Pour les eaux de surface, le
flacon doit �tre immerg� dans la masse d’eau et rempli en �vitant de pr�lever la couche
d’eau superficielle. Pour les �chantillons d’eau chlor�e, du thiosulfate doit �tre ajout� au
moment du pr�l�vement. Les �chantillons sont ensuite transport�s et/ou stock�s � environ
+4 �C et � l’abri de la lumi�re. L’extraction doit �tre effectu�e dans les 24 heures suivant le
pr�l�vement. Si tel n’est pas le cas, il est conseill� d’ajouter le solvant d’extraction
directement dans la bouteille de pr�l�vement et d’agiter les deux phases. Ce pr�-traitement
permet d’allonger la dur�e de stockage avant extraction � 72 heures.

Extraction

Les HAP contenus dans 100 � 1 000 mL d’eau sont extraits en deux �tapes successives par
extraction liquide/liquide avec un solvant organique apolaire � peu polaire, tels que
l’hexane, le cyclohexane ou le dichlorom�thane. Pour des eaux us�es (eaux de station
d’�puration, eaux de rejet industriel) ou fortement concentr�es en HAP, il est conseill�
d’effectuer l’extraction sur l’�chantillon d’eau dilu� avec de l’eau distill�e. L’extrait est
ensuite s�ch� sur sulfate de sodium anhydre et reconcentr� � l’�vaporateur rotatif, puis sous
flux d’azote. Si n�cessaire, pour des eaux de surface ou autres �chantillons d’eaux
contamin�es, l’extrait est purifi� sur micro-colonne phase alumine/sulfate de sodium ou gel
de silice. Puis, en fonction de la technique choisie pour l’analyse et le dosage des solut�s,
apr�s reconcentration des extraits, les HAP sont re-dissous dans un solvant appropri�.

Remarque : les HAP �tant des compos�s facilement adsorb�s sur les mati�res en suspension
(MES), lors de l’analyse d’eaux us�es charg�es en MES, la totalit� de l’�chantillon (i.e. eau
non filtr�e) doit �tre analys�e. Dans le cas d’eaux de surface, une diff�renciation entre les
concentrations en HAP dissous et non dissous peut s’av�rer souhaitable. Ainsi pour une charge
importante en mati�re en suspension (� titre indicatif, MES sup�rieures � 200 mg/L), il est
recommand� de filtrer l’eau et d’extraire s�par�ment la fraction dissoute et la fraction
particulaire.

Dosage

L’analyse et le dosage des HAP sont effectu�s :

 Soit par chromatographie en phase liquide (sur phase inverse, colonne greff�e C18,
phase mobile m�thanol ou ac�tonitrile/eau en isocratique ou en gradient) coupl�e une
d�tection par spectrophotom�trie ultra-violet ou/et par fluorim�trie (CLHP/UV et/ou
fluorim�trie), avec un dosage par �talonnage externe,
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 Soit par chromatographie en phase gazeuse (colonne capillaire, phase stationnaire
faiblement polaire) coupl�e � un d�tecteur � ionisation de flamme (CPG/FID), avec un
dosage par �talonnage externe ou interne,

 Soit par chromatographie sur couche mince haute performance coupl�e � une
d�tection par fluorim�trie (CCMHP/fluorim�trie).

6.2.2 Air

Pr�l�vement

Air ambiant : Un �chantillon d’air est directement pr�lev� � l’aide d’une pompe en
propulsant l’air � un d�bit maximal de 225 L/min � travers un filtre � particules fines
(diam�tre 102 mm) puis � travers un pi�ge � sorption constitu� par de la mousse polyur�thane
(PUF) ou de la r�sine polym�re en polystyr�ne/divinylbenz�ne (XAD-2). Le volume d’air
pr�lev� ne doit pas d�passer 350 m3.

Air des lieux de travail : L’atmosph�re � �tudier est aspir�e au moyen d’une pompe � travers
un dispositif de collecte constitu� par un porte filtre et un filtre (de diam�tre 25 ou 37 mm).
Le pr�l�vement est effectu� sur une dur�e de 4 heures ou plus � un d�bit g�n�ralement de 1
� 1,09 L/min.

�mission de sources fixes : Un �chantillon d’air est pr�lev� de mani�re iso cin�tique (avec ou
sans division de d�bit) ; la fraction particulaire est collect�e sur un filtre (choisi en fonction
de la temp�rature et de la nature physico-chimique des gaz �chantillonn�s), la fraction
gazeuse est pi�g�e dans un pi�ge � vapeur par condensation et adsorption sur support solide
constitu� de r�sine polym�re de polystyr�ne/divinylbenz�ne (XAD-2) ou tout autre support de
performance �quivalente.

Extraction

Les filtres et les cartouches d’adsorbant sont extraits par un solvant organique, g�n�ralement
le dichlorom�thane, dans un extracteur de type Soxhlet ou bien dans des cuves � ultrasons.
L’extrait est ensuite concentr� soit par Kuderna-Danish, soit � l’�vaporateur rotatif, puis sous
flux d’azote. Avant l’analyse, l’extrait est �ventuellement purifi� sur micro-colonne de silice
ou bien par lavage � l’eau suivi d’une r�-extraction des analytes par un solvant.

Dosage

L’analyse et le dosage des HAP sont effectu�s :

 Soit par chromatographie en phase liquide (sur phase inverse, colonne greff�e C18,
phase mobile m�thanol ou ac�tonitrile/eau en isocratique ou en gradient) coupl�e une
d�tection par spectrophotom�trie ultra-violet ou/et par fluorim�trie (CLHP/UV et/ou
fluorim�trie), avec un dosage par �talonnage externe,
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 Soit par chromatographie en phase gazeuse (colonne capillaire, phase stationnaire
faiblement polaire) coupl�e � un d�tecteur � ionisation de flamme (CPG/FID) ou � un
spectrom�tre de masse (CPG/SM), avec un dosage par �talonnage externe ou interne
(utilisation de HAP deut�ri�s ou d’hydrocarbures paraffiniques ou polyaromatiques
comme �talons internes).

6.2.3 Sols

Pr�l�vement

Les �chantillons de sols doivent �tre pr�lev�s dans des bocaux herm�tiques en verre, puis
transport�s et conserv�s � l’obscurit� et au froid (4 � 2 �C). Pour la recherche de HAP peu
volatils, tel que l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, les �chantillons peuvent �tre s�ch�s et broy�s
avant extraction.

Extraction

Selon la technique d’analyse utilis�e par la suite et selon le degr� de pollution de
l’�chantillon �tudi�, les HAP contenus dans un sol sont extraits :

 Par un solvant d’extraction polaire (solution � base de m�thanol ou ac�tone puis �ther
de p�trole) sous l’effet d’une agitation m�canique. Apr�s filtration ou d�cantation,
l’extrait est analys�. Ce type d’extraction convient pour des dosages
immunoenzymatiques ou pour des sols faiblement pollu�s analys�s ensuite par
chromatographie en phase liquide. Dans ce dernier cas, pr�alablement � l’analyse,
l’extrait est purifi� (lavage � l’eau, s�chage et reconcentration de la phase organique
avant une �ventuelle purification compl�mentaire sur micro-colonne) ;

 Par un solvant d’extraction faiblement polaire (tolu�ne) dans un extracteur de type
Soxhlet pendant 4 � 8 heures, pour des sols fortement pollu�s analys�s par la suite en
chromatographie en phase liquide ;

 Par extraction thermique directe op�r�e par chauffage de l’�chantillon � 340 �C
pendant 3 min dans une chambre d’extraction thermique, les compos�s �tant ensuite
pi�g�s par cryog�nie en t�te de colonne analytique puis analys�s par chromatographie
en phase gazeuse.

Dosage

L’analyse et le dosage des HAP sont effectu�s :

 Soit par chromatographie en phase liquide (sur phase inverse, colonne greff�e C18,
phase mobile m�thanol ou ac�tonitrile/eau en isocratique ou en gradient) coupl�e une
d�tection par spectrophotom�trie ultra-violet ou/et par fluorim�trie (CLHP/UV et/ou
fluorim�trie), avec un dosage par �talonnage externe,
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 Soit par chromatographie en phase gazeuse (colonne capillaire, phase stationnaire
faiblement polaire) coupl�e � un spectrom�tre de masse (CPG/SM), avec un dosage
par �talonnage interne,

 Soit par dosage immunoenzymatique.

6.3 Principales m�thodes

6.3.1 Pr�sentation des m�thodes

A/ ISO/DIS 12884 (avril 2000) : Dosage des hydrocarbures aromatiques polycycliques en
phase gazeuse et particulaire dans l’air ambiant – Pr�l�vement sur filtres � sorption et
analyse par chromatographie gazeuse / spectrom�trie de masse.

Domaine d’application

La pr�sente norme internationale sp�cifie les proc�dures de pr�l�vement, d’extraction et
d’analyse permettant de d�terminer la concentration, dans l’air ambiant, de 22 HAP, dont
l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne. Elle d�crit le pr�l�vement des phases gazeuse et particulaire de
mani�re s�par�e puis leur analyse simultan�e. Elle s’applique � l’�tude de volume important
d’�chantillon (100 � 250 L/min) et permet d’atteindre des limites de d�tection de l’ordre de
0,5 ng/m3 pour un volume de pr�l�vement de 350 m3. Des tests de validation ont �t� conduits
pour des p�riodes d’�chantillonnage de 24 h (fid�lit�  25 %, incertitude globale  50 %).

Principe

Un �chantillon d’air est directement pr�lev� � l’aide d’une pompe, la phase particulaire
�tant retenu sur des filtres et la phase gazeuse pi�g�e sur des supports solides. Le filtre et la
cartouche d’adsorbant sont extraits simultan�ment dans un extracteur de type Soxhlet. Apr�s
reconcentration, l’extrait est analys� par CPG/SM. Le dosage est effectu�e par �talonnage
interne (�talons internes : 5 compos�s deut�ri�s). La concentration combin�e de HAP dans
l’air r�partis en phase gazeuse et en phase particulaire est ainsi mesur�e.

Interf�rences

Les interf�rences susceptibles de perturber les performances de la m�thode peuvent �tre
li�es aux r�actifs, aux solvants ou � la verrerie et �galement � la matrice �tudi�e (co-
extraction d’impuret�s). Certains compos�s, tels que les HAP alkyl�s (notamment probl�me
de co�lution de l’ac�napht�ne m�thylique avec le fluor�ne) ou les HAP h�t�roatomiques
(quinol�ine par exemple), peuvent plus particuli�rement �tre g�nants. L’exposition des
�chantillons � la chaleur, � l’ozone, au dioxyde d’azote ou aux rayonnements ultraviolets, �
une �tape quelconque du pr�l�vement, du stockage et de l’analyse, peut entra�ner une
d�gradation des HAP recherch�s. La fum�e de tabac dans le laboratoire ou dans des parties
contigu�s peut �tre la cause d’une contamination des �chantillons.
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B/ US EPA Method TO-13A (janvier 1999) – Determination of polycyclic aromatic
hydrocarbons (PAHs) in ambiant air using gas chromatography/mass spectrometry
(GC/MS).

Domaine d’application

Cette m�thode sp�cifie les proc�dures de pr�l�vement, d’extraction et d’analyse permettant
de d�terminer la concentration, dans l’air ambiant, de 19 HAP, dont l’ind�no[1,2,3-
c,d]pyr�ne. Elle d�crit le pr�l�vement des phases gazeuse et particulaire de mani�re s�par�e
puis leur analyse simultan�e. L’utilisation de technique de pr�l�vement de grand volume
(0,22 m3/min) est pr�conis�e. Classiquement, le volume et la dur�e de pr�l�vement sont
respectivement de 300 m3 en 24 heures.

Principe

Un �chantillon d’air est directement pr�lev� � l’aide d’une pompe, la phase particulaire
�tant retenu sur un filtre et la phase gazeuse pi�g�e sur un support solide (cartouche en
mousse de polyur�thane). Le filtre et la cartouche d’adsorbant sont extraits simultan�ment
dans un extracteur de type Soxhlet. Apr�s reconcentration et purification sur micro-colonne
de gel de silice, l’extrait est � nouveau reconcentr� puis analys� par CPG/SM. Le dosage est
effectu�e par �talonnage interne (utilisation de HAP deut�ri�s comme �talons internes). La
concentration combin�e de HAP dans l’air r�partis en phase gazeuse et en phase particulaire
est ainsi mesur�e.

Interf�rences

Les interf�rences susceptibles de perturber les performances de la m�thode peuvent �tre
li�es aux r�actifs, aux solvants ou � la verrerie et �galement � la matrice �tudi�e (co-
extraction d’impuret�s pouvant rendre n�cessaire la purification suppl�mentaire de
l’extrait). L’exposition des �chantillons � la chaleur, � l’ozone, au dioxyde d’azote ou aux
rayonnements ultraviolets, � une �tape quelconque du pr�l�vement, du stockage et de
l’analyse, peut entra�ner une d�gradation des HAP recherch�s.

C/ NF X 43-294 (juin 1995) : Air des lieux de travail – �chantillonnage et analyse des
hydrocarbures aromatiques polycycliques.

Domaine d’application

Cette m�thode permet de d�terminer une valeur moyenne de concentration sur un temps
donn� de pr�l�vement. Elle est applicable � la v�rification du respect des valeurs limites de
moyenne d’exposition (VME). En revanche, elle ne permet pas de faire le suivi des variations
instantan�es d’une pollution. La limite de d�tection mentionn�e est de 1 ng/ m3.
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Principe

L’atmosph�re � �tudier est pr�lev�e sur un filtre, qui est ensuite extrait au dichlorom�thane
dans un extracteur de type Soxhlet. L’extrait est concentr�, puis �ventuellement purifi� et
repris dans un solvant adapt� � la technique d’analyse choisie, qui peut �tre, soit la CLHP/UV
et fluorim�trie, soit la CPG/FID.

Interf�rences

Non mentionn�es.

D/ XP X 43-329 (avril 1995) : �mission des sources fixes – Pr�l�vement et mesure
d’hydrocarbures aromatiques polycycliques et des goudrons � l’�mission.

Domaine d’application

Cette m�thode permet la d�termination des HAP dont l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne �mis par les
sources canalis�es. Elle s’applique aux effluents gazeux plus ou moins charg�s en poussi�res
et en goudrons et peut �tre employ�e pour des niveaux de concentrations sup�rieurs �
0,1 �g/m3.

Principe

L’�chantillon d’air est pr�lev� de mani�re isocin�tique (avec ou sans division de d�bit) ; la
fraction particulaire est collect�e sur un filtre et la fraction gazeuse est pi�g�e sur un support
solide. Le filtre et la cartouche d’adsorbant sont extraits simultan�ment dans un extracteur
de type Soxhlet ou aux ultrasons. L’extrait est concentr�, puis �ventuellement purifi� et
repris dans un solvant adapt� � la technique d’analyse choisie, qui peut �tre, soit la CLHP/
fluorim�trie, soit la CPG/FID.

Interf�rences

Non mentionn�es.

E/ NF T 90-115 (septembre 1988) : Essais des eaux – dosage de 6 hydrocarbures
aromatiques polycycliques – M�thode par chromatographie liquide haute pression (CLHP).

Domaine d’application

Cette m�thode s’applique � la d�termination de 6 HAP dans les eaux potables et les eaux de
surface. La limite de d�tection mentionn�e pour l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne est de 50 ng/L.

Principe

Les HAP sont extraits de l’eau par extraction liquide/liquide au cyclohexane. Apr�s s�chage,
reconcentration et �ventuellement purification sur micro-colonne alumine/sulfate de sodium,
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l’extrait est �vapor� � sec et repris dans du m�thanol ou de l’ac�tonitrile. L’analyse est
effectu�e par CLHP/fluorim�trie. Pour des eaux ayant des niveaux de MES sup�rieurs �
200 mg/L, l’eau est filtr�e et la faction dissoute et la fraction particulaire sont extraites
s�par�ment en plusieurs extractions successives.

Interf�rences

Tout compos� donnant lieu ou att�nuant la fluorescence et ayant des propri�t�s
chromatographiques similaires � celles des HAP recherch�s peut interf�rer. En particulier, la
pr�sence dans l’�chantillon d’autres HAP que les 6 analys�s par cette m�thode peut donner
lieu � des interf�rences. Afin d’y rem�dier, il convient soit de proc�der � une purification sur
micro-colonne, soit de travailler aux longueurs d’onde d’excitation et d’�mission sp�cifiques
des compos�s recherch�s, soit encore de proc�der par addition d’�talon (m�thode des ajouts
dos�s).

F/ NF ISO DIS 17993 (version de f�vrier 2000) : Qualit� de l’eau - D�termination des 15
hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP) dans l’eau par CLHP avec d�tection
fluorescence.

Domaine d’application

Cette norme s’applique � l’analyse de 15 HAP, dont l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, dans les eaux
potables et les eaux de surface. Elle peut �tre �tendue � l’analyse d’autres HAP si des essais
au laboratoire permettent de d�montrer son applicabilit� � ces compos�s suppl�mentaires.
Les limites de d�tection mentionn�es sont de 0,005 �g/L et de 0,01 �g/L, respectivement
pour les eaux potables et pour les eaux de surface.

Principe

Les HAP sont extraits de l’eau par extraction liquide/liquide � l’hexane. Apr�s s�chage,
reconcentration et �ventuellement purification sur micro-colonne de silice, le solvant est
�chang� par du m�thanol ou de l’ac�tonitrile et l’extrait est analys� par CLHP/fluorim�trie.
Pour des eaux us�es (STEP, eaux de rejet industriel) ou fortement concentr�es en HAP,
l’extraction est effectu�e sur l’�chantillon dilu� au � avec de l’eau distill�e.

Interf�rences

Les interf�rences peuvent �tre li�es � l’�chantillonnage et � l’extraction. Les r�cipients
d’�chantillonnage et de stockage doivent �tre constitu�s de mat�riaux inertes tels que verre
ou acier. Il est recommand� de ne pas utiliser de mati�res plastiques ou toute autre mati�re
organique � cause de leur capacit� d’adsorption g�n�rant des pertes en HAP. De m�me pour
les �chantillonneurs automatiques, il convient d’�viter l’emploi de tubes en silicone ou en
caoutchouc. L’�vaporation � sec des extraits peut g�n�rer des pertes s�v�res en HAP � 2 ou
3 noyaux.
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D’autres interf�rences peuvent r�sulter de l’analyse par CLHP. Ainsi tout compos� donnant
lieu ou att�nuant la fluorescence et ayant des propri�t�s chromatographiques similaires �
celles des HAP recherch�s peut interf�rer. En particulier, on signalera des interf�rences li�es
� la pr�sence d’autres HAP : probl�me de s�paration pour le naphtal�ne et le ph�nanthr�ne
et pour le dibenzo[ah]anthrac�ne et l’ind�no[1, 2, 3-cd]pyr�ne, pics incompl�tement r�solus.
De m�me, le p�ryl�ne est incompl�tement r�solu du benzo[b]fluoranth�ne, mais � une
longueur d’onde ad�quate le pic du p�ryl�ne peut �tre supprim�. Les r�sidus de solvants
employ�s pour le pr�traitement de l’�chantillon (hexane, ac�tone, dichlorom�thane)
interf�rent sur la qualit� de la s�paration chromatographique (pic plus large, voire
d�doublement de pics) surtout pour les HAP � 2 � 3 noyaux). La pr�sence d’oxyg�ne dissous
dans la phase mobile ou �luant peut r�duire l’intensit� de fluorescence de certains HAP ; il
faut donc maintenir la teneur en oxyg�ne dissous la plus faible et la plus constante possible
en d�gazant l’�luant avec de l’h�lium ou sous vide.

Enfin, au cours du pr�l�vement, de l’extraction et de l’analyse, les �chantillons doivent �tre
prot�g�s de l’exposition � la lumi�re directe du soleil, qui peut entra�ner la d�gradation des
HAP.

G/ ISO/DIS 7981-1 (avril 2002) : Qualit� de l’eau – D�termination des hydrocarbures
aromatiques polycycliques (HAP) – Partie 1 : D�termination de six HAP par
chromatographie de haute performance sur couche mince avec d�tection fluorim�trique.

Domaine d’application

Cette norme s’applique � l’analyse de 6 HAP, dont l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, dans l’eau
potable sur une gamme de concentrations allant de 40 � 240 ng/L.

Principe

Les HAP sont extraits de l’eau par extraction liquide/liquide au cyclohexane. Les extraits sont
reconcentr�s � sec, le r�sidu est repris dans un solvant appropri� puis est analys� par
chromatographie sur couche mince haute performance CCMHP coupl�e � une d�tection par
fluorescence. Si besoin, une purification de l’extrait sur micro-colonne de silice est effectu�e
avant l’analyse.

Interf�rences

Lors du pr�l�vement, du stockage et de l’analyse tout contact de l’�chantillon avec des
mat�riaux plastiques doit �tre �vit�. Tout compos� donnant lieu � ou att�nuant la
fluorescence et ayant des propri�t�s chromatographiques similaires � celles des HAP
recherch�s peut interf�rer. Afin de rem�dier � cela, il est recommand� de travailler aux
longueurs d’onde d’excitation et d’�mission sp�cifiques des compos�s recherch�s.
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H/ ISO/DIS 7981-2 (avril 2002) : Qualit� de l’eau – D�termination des hydrocarbures
aromatiques polycycliques (HAP) – Partie 2 : D�termination de six HAP par
chromatographie en phase liquide � haute performance avec d�tection fluorim�trique.

Domaine d’application

Cette norme s’applique � l’analyse de 6 HAP, dont l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, dans les eaux
potables min�rales ou du robinet et dans les eaux brutes souterraines ou de surface, � des
niveaux de concentration sup�rieurs � 5 ng/L.

Principe

Les HAP sont extraits de l’eau par extraction liquide/liquide au cyclohexane, les extraits sont
ensuite reconcentr�s � sec et le r�sidu est repris dans un solvant permettant une analyse
ult�rieure par CLHP/fluorim�trie. Dans le cas d’eaux de surface et autres �chantillons d’eau
contamin�s, il peut �tre n�cessaire d’op�rer une purification de l’extrait sur micro-colonne
de silice. Les HAP �tant des compos�s facilement adsorb�s sur les mati�res en suspension, la
totalit� de l’�chantillon doit �tre analys�e. Dans le cas d’eau de surface, il est souhaitable de
faire une diff�renciation entre concentrations en HAP dissous et non dissous.

Interf�rences

Lors du pr�l�vement, du stockage et de l’analyse, tout contact de l’�chantillon avec des
mat�riaux plastiques doit �tre �vit�. Tout compos� donnant lieu ou att�nuant la fluorescence
et ayant des propri�t�s chromatographiques similaires � celles des HAP recherch�s peut
interf�rer. Afin d’y rem�dier, il est conseill� de travailler aux longueurs d’onde d’excitation
et d’�mission sp�cifiques des compos�s recherch�s. La v�rification de l’absence
d’interf�rents peut aussi se faire en utilisant la technique des ajouts dos�s.
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I/ US EPA method 610 – Methods for organic chemical analysis of municipal and industrial
wastewater: Polynuclear aromatic hydrocarbons.

Domaine d’application

Cette m�thode s’applique � l’analyse de 16 HAP, dont l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, dans les
eaux de rejet municipales ou industrielles. Pour l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, le rendement de
la m�thode est de l’ordre de 54 %, la limite de d�tection est de 43 ng/L. L’analyse par
CPG/FID ne permet pas d’obtenir une r�solution ad�quate pour la s�paration de
l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne et du dibenzo[a,h]anthrac�ne.

Principe

Les HAP sont extraits de l’eau par extraction liquide/liquide au dichlorom�thane, les extraits
sont ensuite s�ch�s puis reconcentr�s. L’analyse est effectu�e soit par CLHP/UV et
Fluorim�trie, soit par CPG/FID. En fonction des �chantillons �tudi�s, une proc�dure de
purification des extraits sur gel de silice est �galement d�crite.

Interf�rences

Des interf�rences peuvent �tre li�es aux r�actifs, aux solvants ou � la verrerie. La matrice
�tudi�e peut �galement �tre source d’interf�rence. De plus, m�me si les m�thodes
chromatographiques ont �t� optimis�es pour la d�tection des HAP, des probl�mes
d’interf�rences ou de co-�lution peuvent �tre rencontr�s lors de l’analyse de certains
�chantillons.

J/ US EPA method 8100 (septembre 1986) – Polynuclear aromatic hydrocarbons.

Domaine d’application

Cette m�thode s’applique � l’analyse de 24 HAP, dont l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, � des
concentrations de l’ordre du �g/L, dans les eaux et les sols.

Principe

La m�thode d�crit la s�paration et l’analyse des HAP par CPG/FID. Cette analyse requiert la
mise en œuvre pr�alable d’une �tape d’extraction appropri�e (US EPA method 3510 ou 3520
pour les eaux et method 3540 ou 3550 pour les sols). Avant dosage, il est recommand� de
confirmer l’identit� des compos�s d�tect�s par CPG/SM.

Interf�rences

Des probl�mes d’interf�rences peuvent �tre dus aux solvants, aux r�actifs ou � la verrerie.
Les r�actifs et solvants doivent �tre de haute puret�. Il peut �tre n�cessaire de distiller les
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solvants pour les purifier. Il convient de montrer par l’analyse de blanc de verrerie que tout
le mat�riel utilis� est exempt d’interf�rence.

Des interf�rences peuvent �galement provenir de la matrice particuli�re analys�e. Il est alors
possible de recourir � une purification compl�mentaire soit classique soit sp�cifique en
fonction du probl�me rencontr�.

K/ US EPA method 8310 (septembre 1986) - Polynuclear aromatic hydrocarbons.

Domaine d’application

Cette m�thode s’applique � l’analyse, dans les eaux et les sols, de 16 HAP, dont
l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, � des limites de concentrations variant de la dizaine de ng/L � la
dizaine de �g/L selon la matrice (eau de boisson ou souterraine, sol). Des essais
interlaboratoires sur des eaux de r�f�rence, des eaux potables, des eaux de surface et des
eaux de rejet industriel ont montr� que la pr�cision et la justesse de la m�thode �taient
davantage d�pendantes du niveau de concentration analys� sur une gamme variant de 0,1 �
500 �g/L que de la matrice test�e.

Principe

La m�thode d�crit la s�paration et l’analyse des HAP par CLHP/UV et fluorim�trie. Cette
analyse requiert la mise en œuvre pr�alable d’une �tape d’extraction appropri�e (US EPA
method 3510 ou 3520 pour les eaux et method 3540 ou 3550 pour les sols).

Interf�rences

Des probl�mes d’interf�rences peuvent �tre dus aux solvants, aux r�actifs ou � la verrerie.
Les r�actifs et solvants doivent �tre de haute puret�. Il peut �tre n�cessaire de distiller les
solvants pour les purifier. Il convient de montrer par l’analyse de blanc de verrerie que tout
le mat�riel utilis� est exempt d’interf�rence.

Des interf�rences peuvent �galement provenir de la matrice particuli�re analys�e. Il est alors
possible de recourir � une purification compl�mentaire soit classique soit sp�cifique en
fonction du probl�me rencontr�. Les autres HAP pr�sents ainsi que les art�facts li�s � la
matrice peuvent interf�rer sur l’analyse.
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L/ FD X 31-610 (novembre 1997) – Qualit� du sol : M�thode de d�termination semi-
quantitative des hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP) dans les sols – Guide de
s�lection et d’utilisation des kits de dosage immunoenzymatiques.

Domaine d’application

Cette m�thode s’applique � la d�termination des 16 HAP de la liste US EPA, dont
l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, dans des �chantillons de sols. Il s’agit d’une m�thode de criblage
rapide sur le terrain afin de positionner les �chantillons relativement � un ou plusieurs seuils
pr��tablis (par rapport au bas de gamme qui est 1 mg/kg et en g�n�ral �galement par rapport
� des concentrations de 10 et 100 mg/kg). Cette technique constitue donc un indicateur
rapide de la pr�sence �ventuelle de HAP dans un sol. Les r�sultats obtenus sont semi-
quantitatifs et doivent �tre par la suite confirm�s ou pr�cis�s par des analyses plus fines en
laboratoire.

Principe

La m�thode d�crit la collecte des �chantillons, puis leur extraction par agitation dans une
solution d’extraction (solution � base de m�thanol) suivie d’une filtration et d’une dilution.
La concentrations en HAP dans les �chantillons est ensuite �valu�e par dosage
immunoenzymatique (double r�action immunologique et enzymatique). Le dosage se fait en
comparant la r�ponse obtenue pour l’�chantillon � celle donn�e par des �talons de HAP. Le
r�sultat s’exprime en r�f�rence � un intervalle de concentrations d�fini en fonction des
�talons.

Interf�rences

Parmi les interf�rences signal�es figurent les acides humiques, le fer, le pH, les mati�res en
suspension. La probabilit� d’avoir de faux r�sultats n�gatifs est non n�gligeable car l’�tape
d’extraction est parfois limitante du fait d’une faible efficacit�. A l’inverse, de faux r�sultats
positifs peuvent aussi �tre obtenus en fonction de la plus ou moins grande sp�cificit� des kits
et de leurs affinit�s notamment pour des HAP substitu�s ou des compos�s aromatiques
chlor�s. Aucune information n’est disponible sur l’affinit� de ces kits vis � vis des
interm�diaires de d�gradation biologique des HAP.

M/ US EPA method 4035 (d�cembre 1996) – Soil screening for polynuclear aromatic
hydrocarbons by immunoassay.

Domaine d’application

Cette m�thode s’applique � la d�termination des 16 HAP de la liste US EPA, dont
l’ind�no[1,2,3-c,d]pyr�ne, dans des �chantillons de sols. Il s’agit d’une m�thode de criblage
rapide sur le terrain permettant de d�terminer rapidement si la concentration en HAP est
sup�rieure ou inf�rieure � 1 mg/kg.
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Principe

La m�thode d�crit la collecte des �chantillons, puis leur extraction et le dosage
immunoenzymatique (double r�action immunologique et enzymatique) des HAP par
comparaison de la r�ponse obtenue pour l’�chantillon � celle donn�e par des �talons de HAP.

Interf�rences

Tout compos� ayant une structure chimique proche de celle des HAP (alkyl HAP, HAP
halog�n�s, HAP substitu�s) est susceptible d’interf�rer dans la mesure. Les alkyl HAP, les
compos�s aromatiques chlor�s ainsi que d’autres compos�s aromatiques interagissent aussi
sur les anticorps et contribuent donc � g�n�rer des faux r�sultats positifs. Les kits sont
optimis�s pour r�agir avec les HAP � 3 � 4 noyaux. La sensibilit� des kits vis � vis des autres
HAP est assez variable.

N/ US EPA method 8275A (d�cembre 1996) – Semivolatile organic compounds (PAHs and
PCBs) in soils/sludges and solid wastes using thermal extraction/gas chromatography/mass
spectrometry (TE/GC/MS).

Domaine d’application

Il s’agit d’une m�thode de d�termination quantitative rapide des HAP, dont l’ind�no[1,2,3-
c,d]pyr�ne, contenus dans un sol. La limite de quantification est estim�e � 1 mg/kg et la
limite de d�tection est de l'ordre de 0,01 � 0,5 mg/kg.

Principe

La m�thode consiste en une extraction thermique directe des HAP contenus dans le sol suivie
d’un pi�geage cryog�nique et d’une analyse par CPG/SM. Le dosage est effectu� par
�talonnage interne (utilisation de HAP deut�ri�s ou marqu�s au 13C comme �talons).

Interf�rences

Il convient de v�rifier l’absence d’interf�rence dans les blancs, les �chantillons, les standards
et les �talons internes. L’analyse d’�chantillons de haute concentration peut entra�ner
l’apparition de pics fant�mes (contamination du syst�me) par saturation de la colonne
analytique. Dans ce cas, il est n�cessaire de reconditionner la colonne analytique et
d’analyser � nouveau des blancs.
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O/ NF ISO 13877 (avril 1999) – Qualit� du sol : Dosage des hydrocarbures aromatiques
polycycliques – M�thode par chromatographie liquide haute performance.

Domaine d’application

Cette norme d�crit deux m�thodes de d�termination quantitative des HAP contenus dans un
sol selon que l’�chantillon est faiblement ou fortement pollu�. La gamme de concentration
couverte est de l’ordre de 1 � 100 voire 1 000 mg/kg.

Principe

Pour les �chantillons faiblement pollu�s, l’extraction est effectu�e sur sol humide par mise
en contact de celui-ci avec un solvant d’extraction polaire (ajout en deux �tapes d’ac�tone
puis d’�ther de p�trole) sous agitation m�canique. Apr�s d�cantation les compos�s polaires et
l’ac�tone sont �limin�s par lavage de l’extrait � l’eau. La phase organique est ensuite s�ch�e
sur sulfate de sodium et reconcentr�e, �ventuellement une purification compl�mentaire sur
phase alumine est op�r�e. L’�luat est concentr� et l’�ther de p�trole est totalement �chang�
avec de l’ac�tonitrile. Pour les �chantillons fortement pollu�s, l’extraction est effectu�e sur
sol s�ch�, avec du tolu�ne, dans un extracteur de type Soxhlet pendant 4 � 8 heures. Dans les
deux cas, l’analyse et le dosage sont r�alis�s par CLHP/UV ou fluorim�trie. Le dosage est
r�alis� par �talonnage externe.

Interf�rences

Les performances de l’extraction peuvent �tre diminu�es pour des sols contenant une
quantit� �lev�e de mati�res organiques. En fonction de la matrice des interf�rences
chromatographiques peuvent �galement appara�tre. Il convient d’optimiser les conditions de
s�paration au cas par cas en fonction des �chantillons analys�s et de ne pas se fier
uniquement � la qualit� de la s�paration obtenue pour l’analyse d’�talons.

6.3.2 Tableau de synth�se

Air Eaux Sols
Pr�l�vement et
pr�-traitement A, B, C, D E, F, G, H, I L, M, N

Extraction A, B, C, D E, F, G, H, I L, M, N, O

Dosage A, B, C, D E, F, G, H, I, J, K J, K, L, M, N, O
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