Formation pratique :
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Formation pratique
(fractions petrolieres &
s origine bio/petrogenique des hydrocarbures)

1) Préparation des échantillons
2) Caractérisation de la matiere

3) Gestion des matieres




Preparation des echantillons

» Prise d’essai > 15g

» Composts et boues de STEP déshydratées (MS 50 a 80%)
= méme poids d” Na,SO, anhydre

* Boues de STEP (MS 15 a 50%)
=2 2 a3 fois le poids de I'échantillon

» Digestats et boues de STEP tres liquides (MS <15%)
- 4 fois le poids de I"échantillon




Formation pratique
(fractions petrolieres &
s origine bio/petrogenique des hydrocarbures)

1) Préparation des échantillons
2) Caractérisation de la matiere

3) Gestion des matieres




Institut scientifique
de service public

Métrologie environnementale
Recherche - Analyses

Schema decisionnel

Caracterisation de la matiere

eikg MS

0 mgfkg MS
mgfke MS

0 mg/kg MS

Bingénique

creening GC/MS
tude en pot

Wallonie




Caracterisation de la matiere

Institut scientifique
de service public

Métrologie environnementale ﬂ
Chromatogramme-type
Profil de chromatogramme-
types pour chaque matiére

eikg MS
00 mg/kg MS

Bingénique

creening GC/MS
tude en pot

Wallonie




Caracterisation de la matiere

Institut scientifique
de service public

L4
Métrologie environnementale ~ r of
Recgerche - Analyses
Essais - Expertises

Profil de chromatogramme-
types pour chaque matiere

>C|0'C|3 <75 mg/k MS
>C-Cys <280 mg/kg MS
>C1(,~(7:| <280 l“g/kg MS

>C,-Cy< < 280 mg/kg MS

O pour s | Non pour an meins un

= eikg MS
- 2800 mgfkg M3

mglkg MS

Biogénique Strosénique 5 < 5600 mg
00 meikg MS
0 mglka MS

Oui pour tous Non pour au moins un

en du
(nnamgram me

Dhfférent

Etude en détail

creening GC/MS
tude en pot

Wallonie




& Caracterisation de la matiere
== Les fractions

FID1 A, (2007-2014\2014\2014-02\5140204 2014-02-04 15-41-53\041B1901.D)

“@J 5)

Wallonie




)

Institut scientifique

Caracterisation de la matiere
== Les fractions

FID1 A, (2007-2014\2014'2014-02S140204 2014-02-04 15-41-531041B1901.D)

p iy
Wallonie




Caracterisation de la matiere

Institut scientifique
de service public

w
Métrologie environnementale Vd
Recgerche - Analyses i
Essais - Expertises

types pour chaque matie

Méthode CWEA S-111-5
>C|0'C|: <75 mg/k MS
>C)-Cys <280 mg/kg MS
>Cy6-Cay <280 mg/kg MS

>Cy-Cy< <280 mg/kg MS

Oui pour tous f Non pour au moins un

>Cp-Cy; =750 mg/kg MS

>C2-Cis <2800 mg/kg MS

>C16-Cyy <2800 mg/kg MS
>C,-Cy< <2800 mg/kg MS

Ou pour ous | Non pour au moins un

Biogénique Strosénique 5 < 5600 mg
00 meikg MS
0 mglka MS

Oui pour tous Non pour au moins un

en du
(nnamgram me

Dhfférent

Etude en détail

creening GC/MS
tude en pot

Wallonie




Institut scientifique
de service public

Métrologie environnementale
Recherche - Analyses
Essais - Expertises

Wallonie

Caracterisation de la matiere

w
Les fractions
Profil de chromatogramme-
types pour chaque matiére

Ol pour s Non pour au moins un

Méthode CWEA S-111-5
>Cp-Cy; <750 mg/kg MS
>C;2-Cye <2800 mg/kg MS
>C6-Cyy = 2800 mg/kg MS

>C,-Cag< < 2800 mg/kg MS

Oui pour tous  f§ Non pour au moins un

Recherche origine

Biogénigue | Pérogénique

O pour tous

Eude en détail
* Origine
* Screening GC/MS
® Etude en pot




[lCaracterisation de la matiere
Recherche de lI'origine

1) Identification des temps de rétention de tous
les n-alcanes

2) Intégrations des n-alcanes

3) Intégration des résolus

4) Calcul du UCM (= indice global - résolus)

UCM = « Unresolved Complex Mixture



*IiCaracterisation de la matiere

k==l Recherche de l'origine

Ci6

f- r pétrogénique biogénique
B . Eealls o
n-alcane max Bihuviir ou pair) .3 :CSI (impair)
Y. C impair
5. — 5t iR > 2
1 ). C pair
 2(Cyr+Cyo) ) .t
(€26 + 2C55 + C3p)
JCM 59 <?
Résolus
ey >10 <10
n — alcanes
n — alcanes i ; :
<50 250

- Wallonie

CPI = « Carbon Préferﬁﬂcs Index
UCM = « Unresolved Complex Mixture




& Caracterisation de |la matiere
Recherche origine

pétrogénique

Ciea Cy
(impair ou pair)

critéres

n-alcane max

biogéni ~N
iogénique
‘ Cy; a G5 (impair) \
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Caracterisation de |la matiere
Recherche origine

critéres pétrogénique biogénique

Ciea Cy
(impair ou pair)

n-alcane max Cy; a Cy; (impair)

ChaCy: /
Cica Cy: +1 pour le cOté pétrogénique
CroulCy: /

Cys a G5 (impair) : +1 pour le c6té biogénique
Coya Gy (pair) : /

CpraCyy: /
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aracterisation de la matiere
s Recherche de l'origine

pétrogénique biogénique
> _ 2D
------ >10 <10

. Wallonie UCM = « Unresolved Complex Mixture



Caiactel isation de Ia matiere

[_;IEM = éind, HC' — Résé!us

§
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- Wallonie -
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Caracterisation de la matiere

Recherche de l'origine

Nombre de critéres

PR G ues Conclusions
6
5 Origine biogénique
4
3 Origine mixte
(pétrogénique pour le schéma décisionnel)
R
1 Origine pétrogénique




Essais - Expertises

Caracterisation de la matiere
oo service puble. R e C h e r C I,] e d e I! O ri

Recherche - Analyses
Profil de chromatogramme-
types pour chaque matiére

gine

plkg MS
0 mgkg MS
kg MS

0 mg/kg MS

(0
mg/kg MS
00 mgfkg MS

O pour tous

Non pour au moins un

Diftérent

Etude en détail
L]

* Screening GC/MS
® Etude en pot

Wallonie
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Caracterisation de la matiere

Institut scientifique
de service public
Métrologie environnementale

Recherche - Analyses
Essais - Expertises

Profil de chromatogra
pour chague m

Méthode CWEA S-111-5
>Cp-Cy2 =750 mg/kg MS
>C13-C|o <2800 mglkg MS
>C16-Cyy = 2800 mg/kg MS

>C,-Cy< < 2800 mg/kg MS

>Cy-Cy> = 1500 mg/kg MS
>C»-Cis <5600 mg/kg MS
>C6-Cyy = 5600 mg/kg MS
>C,-Cy< < 5600 mg/kg MS

Oui pour tous Non pour au moins un

Dhfférent

Etude en détail
» Origine
* Screening GC/MS
» Etude en pot

Wallonie
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Caracterisation de la matiere

Institut scientifique
de service public

Métrologie environnementale
Recherche - Anay es
Essais - Expertises

Oui pour Wus

(H0) mm’ku M5
( c-‘l.g MS
= E:ama mgkeg MS

>Cp-Cy> <1500 mg/l\n MS
>C,,-Cis <5600 mg/kg MS
>C6-Cy; < 5600 mgrkg MS
>C:|-C.w< < 5600 mglkg MS

Biogénique Pétrogénique

. SLI’E}ETIITIE GC/MS
® Etude en pot

Wallonie




Caracterisation de la matiere
Examen du chromatogramme

FID1 A, (2007-2013\2012\2012-06\S120622 2012-06-22 12-56-21\027B0401.D)

Institut scientifique

de service public

'”“ b Ml

i

Wallonie




Institut scientifique
de service public

Métrologie environnementale
Recherche - Analyses
Essais - Expertises

Wallonie

Caracterisation de la matiere

Examen du chromatogramme

eikg MS
- 2800 mgfkg M3

Biogénique : igue ' 5 < 5600 mg
. 00 meikg MS
500 ma'kg MS

Oui pour tous Non pour au moins un

xamen du
chromatogramme

Différent

Etude en détail
® Origine
® Screening GC/MS
® Etude en pot




e Caracterisation de la matiere
Ftude en deétail

1) Origine
2) Screening GC/MS

3) Etude en pot




{{Caracterisation de la matiere

do service pablic

i btude en detail : Origine

'; = . .,hﬂ:‘;s? - pétrogénique |  biogénique
| Cod Gy w
(impair ou pair) | $2 £ (o (mpain)
C impair
CPI, _2 £ <2 >2
). C pair : |
= \- m 9 2(Cy7 + Cyg) <4 > 4
L ° (€6t 2Cp + C3p) |
JCM >9 <2
Résolus
LM >10 <10
n —aicanes .
n — alcanes
<50 - - > 50
Cie

CPI = « Carbon Pfﬁrﬁ"rmﬁé Index
LICM = « Unresolved Cﬂmpfei Mixture

- Wallonie



Caracterisation de la matiere

Etude en detail : Screening

e Présence de composés polaires ?

b Probleme de purification

b Repurification




Caracterisation de la matiere
i Efude en detail : Etude en pot

CWEA S-IV-4v1 - Test de phytotoxicité pour les composts
(= CMA/2/IV/12 1)

» BEAGx:ISO 11269-2 (effet sur l'émergence et la croissance de 2 espéces de

véegeétaux)

e CARAH:CMA/2/IV/12 (graines de cresson)

e C(Celabor: CMA/2/1IV/C13 (? C.12, ancienne version de la 12)

e Autres normes_: ISO 22030:2005 (croissance et reproduction colza & avoine)

[SO/DIS 18763 (germination et croissance plantes sup.)
ISO 17126:2005 (semences de laitue)




&g Caracterisation de |la matiere

ttttttttttttttttttt

= Etude en detail

‘ Dérogation ou non d’épandage par |'expert

Direction de la Prote

DGO 3

P

Wallonie



Institut scientifique
de service public

Métrologie environnementale
Recherche - Analyses
Essais - Expertises

Wallonie

Caracterisation de la matiere

Etude en detail

Profil de chromatogramme-
que matiere

Ol pour s Non pour au moins un

mgfkg MS
D0 mafkg MS

Biogénique Arogénigue

Oui pour tous Non pour au moins un

Examen du
chromatogramme

Différent

tude en détail
® Origine
® Screening GC/MS
® Etude en pot




Formation pratique
(fractions petrolieres &
s origine bio/petrogenique des hydrocarbures)

1) Préparation des échantillons
2) Caractérisation de la matiere

3) Gestion des matieres




Gestion des matieres
Schema decisionnel

M¢éthode CWEA S-III-5

>C10-C12 £ 1500 mgkg MS
=C12-Cis = 5600 mg'kg MS
=C16-C21 = 5600 mg'kg MS
#(C21-Cyo= = 5600 mg'kg MS

Non pour au moins un

Oui pour tous

l

Conformité du profil
chromatographique

Différent Idem

-

Wallonie

4
Meéthode CWEA S-III-5

< limites du Certificat
d’utilisation

Non pour au moins un| Oui pour tous

l

Jugement Valorisation
d’expert agricole




Merci
pour votre attention




