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société nationale 

. At ten t ion  M.  V J J 

vlr6f. 

nlr6f. EP/S/PRO/RES - IV" 90/2.3 - JPC/go 

obiet: Ana7yses d1échanti770ns de t e r r a i n  

Monsieur, 

Les échanti7lons qui nous ont é té  confiés proviennent d'un s i t e  de 
. Le so7 à cet endro i t  présenta i t  une t race  de b rû lu re  

s u p e r f i c i e l i e .  La question posée é t a i t  de mettre en évidence, par 
rapport à des échant i 7 70ns témoins, 1  a  présence d'hydrocarbures 
7iguides à T'endroi t  de 7a t race.  

Pour ce7a nous avions : 

5 préièvements carot tes  dont 1 témoin 
4 prélèvements vrac dont 1 témoin 

Des ana7yses que nous avons effectuées nous pouvons dégager 7es 
po in ts  suivants : 

. Le sol  n 'est  pas imprégné d'hydrocarbures 7 iguides (même dans 7es 
carot tes  nous n'avons pas pu les mettre en évidence). 

.   es -échant i 7 Ions sont r iches en mat ière organique inso 7ub7e. 

. Le t e r r a i n  est  const i tué principa7ement d'une a r g i l e  s i7teuse.  
IJ 

. Les argi7es du t e r r a i n  n'ont subi (à pa r t  peut -ê t re  en surface ou 
e7 les ont ' é t é  chauffées) aucune modi f ica t ion à 1 ' i n t é r i e u r  de 7a 
t race.  



/Vous avons u t i l i s é  7es méthodes suivantes : 

1. ex t rac t ion  au CC74 e t  spectrométrie Infra-Rouge pour 7a détec- 
t i o n  des hydrocarbures 7iquides. 

2. dosages du carbone organique t o t a l  (COT), carbone organique 
inso7ub7e (COI) e t  soufre. 

3 .  d i f f r ac tomé t r i e  de rayons X (roche t o t a l e  e t  a rg i l es ) .  

Les teneurs en COT, C O I  e t  soufre sont reportés sur 7e schéma de repé- 
rage. (Annexe 1). 

La f o r t e  propor t ion de matière organique est  en re7at ion avec 7e carac- 
t è re  tourbeux du t e r r a i n .  L 'hypothèse d'une accumu7at ion 7oca7e de gaz 
qui  au ra i t  brû7é ne peut pas ê t r e  re je tée.  C'est ,  j e  c r o i s ,  ce que vous 
aviez donné comme première exp7 i c a t  ion. 

Recevez, Monsieur, 7'expression de nos sentiments d is t ingués.  

J.P. : 1 annexe 



mtogra3.ie de l'espace de tête dynamique par désorption thennique 
des coaistituants volatils des échantillms saus courant d'azote et 

concentration de ces produits sur un piège cryogénique refroidi à 
-1 50°C. 

A la fin de la phase de désorpticm .(30 minutes à 140 OC, le piège 

cryogénique est réchauffé brutalement à 170 OC et les ccindensats sont 

injectés dans le chranatographe. 

Colonne : capillaire 50 m BP5 (apolaire, équivalent SE 54) 

Gaz vecteur : azote 

Tapérature faur : isotherme 100 OC IJ 

Tenp?érature détecteur : 200 OC 

Avant analyse chraMtWr;inhique, une fraction de chaque prélèvement a 
été séchée sur anhydride phosphorique afin d'en éliminer l'humidité. Ce 

traitement a été effectué en piluliers scellés, en limitant le volume 

gazeux au maximum. Il était nécessaire de sécher les échantillms, l'eau 
d&radant très rapidement les colames chromabgraphiques. 



III - H E C J U L m  : 

A) Ne ccPunaissant pas à priori les teneurs en ccmstituants volatils des 
1 1  échantillons, nous avons fait une première analyse en utilisant entre 

100 et 200 q de terre à chaque fois. 

Ce premier passage a permis de noter dans tous les cas, mais à des 
degrés plus au mins maqués, la présence de canstituants très volatils, 
dont les principaux correspandent à de lléthanol et du &thanol issus de 
la fermentatian des matières organiques abondantes dans les 

échantillons. Ces alcoals sant accanpagnés dtautres produits de 
dégradation indéterminés. 

Dans ces conditions, quelques pics plus tardivement apparaissent, 

dont certains pourraient avoir des temps de rétention -t à 
des alcanes de lcmgueurs de chaîne amprises entre 6 et 11 atunes de 

carbcme . IJ 

Pour ccmparai~, naus a m  chrunatoqirnnhié dans les dticais 

deux mélanges artificiels dtàlcanes en Cg - Ce - Cl0 et Cl 1 ainsi qu'une 
essence pour autanabiles ("~uper") . 

BI Nous avons WC &analysé lte&le de ces échantillcms en 
utilisant une plus grande prise d'essai (500 à 800 mg envi-). 

Les chromatogramne~ mtrent effectivement dans presque tous les 
echantillans la présence de pics des hydrocarlxlres recherchés. 



Il sf agit d'une coupe pétrolière plus lourde que lf essence autanabile. 

Elle parait cnrrespopldre à du pétrole lampant ou "k&os&e1'. 

Le! Directeur, 



L.D.P. 



G K 

Docteur en G6ochimie 

Expert près la Cour d'Appel 

le 26 Décembre 1989 

K E S U L m D ' a Y S E P A R - E N P H A S E -  

DI- DBE !mmE 
POUR Y I X S  TRXES iX3 DI- 



Qiromabgraphie de l'espace de tête dynamique par désorptim thermique 

des constituants volatils des échantillons sous courant dtazote et 

ccmcentration de ces produits sur un piège cryogénique refroidi à 
-1 SO°C. 

A la fin de la phase de dbrption (30 minutes à 140 OC, le piège 

cryog6nique est réchauffé brutalement à 170 OC et les densats soait 
injectés dans le chranaîmgraphe. 

Colonne : capillaire 50 m BP5 (apolaire, équivalent SE 54) 

Gaz vecteur : azote 

Tmpémture faur : isotherme 100 OC 
Température détecteur : 200 OC 

Avant analyse chrunatographique, une fraction de chaque prélèvement a 

été séchée sur anhydride @nsphorique afin d'en éliminer l'hddité. Ce 

traitement a été effectué en piluiiers scellés, en limitant le volume 

gazeux au maximum. Il était nécessaire de sécher les échantillons, l'eau 

dégradant très rapidement les colonnes chranatographiques. 



III - R E S U L m  : 

A) Ne connaissant pas à pricrri les teneurs en constituants volatils des 
11 échantillons, nous avons £ait une première analyse en utilisant entre 

100 et 200 mg de terre à chaque fois. 

Ce premier passage a permis de noter dans tous les cas, mais à des 
degrés plus ou moins marqués, la présence de constituants très volatils, 
dont les principaux carrespmdent à de 1 f éthanol et du m6than01 issus de 

la fermentation des matières organiques abondantes dans les 

échantillons. Ces alcools sont acc~npagnés dfautres produits de 

dégradation indétenninés. 

Dans ces conditims, quelques pics élu& plus tardivement apparaissent, 

dont certains purraient avoir des temps de rétenticn correspondant à 
des alcanes de longueurs de chaîne ccmprises entre 6 et 11 atanes de 

carbone. 

Four canparaison, nous avms chrorriatographié dans les mhes coraditions 

deux mélanges artificiels d'alcanes en Cg - Cg - Ci0  et Cl1 ainsi qu'une 

essence pour autarobiles ("Super"). 

B) Nous avons b c  r&arialysé l'ensemble de ces échantillons en 
utilisant une plus grande prise dressai (500 à 800 mg envi-). 

Les chranatogramnes mntrent effectivement danç presque tous les 

échantillons la présence de pics des hydrocarixires recherchés. 



Il s'agit d'une coupe pétrolière plus lourüe que l'essence a u M i l e .  

Elle parait correspondre à du pétrole lampant ou "kérosène". 

Le Directeur, 



le 26 Décembre 1989 

- ETAUES : - Super c a r b h t  
- Méthanol + Ethanol 
- Mélange Cg + Cg + CIO 

- Mélange Cg + Cg + Ci 0 + Ci 1 

- !DBE?E3 : - V r a c  No 1 

- V r a c  No 2 

- V r a c  No 3 

- V r a c  No 4 

- V r a c  No 5 

- Carottage NO 5 Partie inférieure 

- Carottage NO 5 Partie supérieure 

- Carottage NO 2 Partie inférieure 

- Carottage NO 2 Partie supérieure 

- Carottage NO 8 Partie inférieure 

- Carottage NO 8 Partie supérieure 



Vrac NO 1 

------------------- 

Vrac No 2 

Vrac NO 3 

------------------- 

Vrac NO 4 

------------------- 

Vrac NO 5 



CARCYITAGE No 5 

partie inférieure 

partie supérieure 

------------------- 

CARCYITAGE No 2 

partie inférieure 

partie supérieure 

------------------- 

CARUITAG;E No 8 

partie inférieure 

partie supérieure 

Alcools + traces dlhydrocarbures 

Alcools + très faibles traces hydrocarlxlres 

Alcools + Ca, Cgt CIO, ClIr Cl2 

Alcools + (traces dt hydrocarbures) 

............................................ 



CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE 





REL 

.!..2-?1 
L:. 1:3?3 





~élange  :   éthanol + Ethanol 

F'ARMlETRES CHLCUL : 1 
FIETHODE: 2 SURFACE 
r.IOTiE:T3ROlTE -1 POIt . tT(Ç:j  
EXHANT I LLON : 1 

TEMPS RESULTAT PIC SURFACE T . R E L  





ETALQN 

Mélange : Cs + Cg + C10 + Cll 

~ ~ I T F :  311189 
HEU FIE 1.65625 



CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE 

11 ECHANTILLONS DE TERRE 
........................ 





SURFACE T . REL 
8713 

1146.13 
84458 

389916 
188.16 
37198 ,=. ,-, ,- C ,-1.33 
: 3184  

7398 
,2792 

4.3395 
.I ,l 380 
C.L%GJ 

966 
368 
704 

2354 
i Z %  

1885 
1215 
1864 
2238 

18874 
2867 
8665 
'1246 

197 
354 
485 
1082 
,1014 
132 

1487 
698 

,1254 
365 
'347 

1839 
1035 
4279 
614'3 

788 
3848 
1248 
5652 
3524 
4497 

457 ,- -. . 'bb 
Si32 
'2.14 
569 

1758 
CG7 
33% 
947 

2435 
S82  

2783 
724 - .. s i 7 3  
'354 
378 
si44 

3755 
Y40 

3050 
5799 
6787 

313 
.?*O 

12657 
3c.6 

2124 
385 

1674 
?S? 
533 
357 
4.32 

114'L 
345 
5-26 

1869 
Y94 
341  

.IO78 
223 

1358 
603 

451% 
,312 

,1821 
d o 6  
S 3 fi .-' .. . 

.10:35 
1488 - a i  



t%RntlETRES CALCUL : 1 
VETHl:l!JE : % SURFACE 

TErlPS RESVLTAT NC SURFACE T . R E L  r(Ot.1 
4,'3 1 . 4 2 5 3  y424 

il7723 

Alcools 





TEMPS RESULTAT 
4:- 1.13917 
4bkl 15.669 

SURFACE T . REL 
3437 
31835 
4783G 
i 1531 
9731 

151321 
8343 

NOM 





SURFACE T . REL 
3150 

G5.198 
2'7677 
75961 
2613 
3163 



iso Cl0 



1. REL 



CAROTTAGE No 5 - Partie inférieure 

4-78 Alcools 





CAROTEAGE 5 - Partie supérieure 

T . HEL NOM 



CARû'ITAGE No 2 - Partie inférieure - - 





CARûTTAGE No 2 - Partie supérieure 

Alcools 

t.4A . Y851 
~'HRANETRES CALCLIL : i 
1-IETHODE : '.. S U R F A C E  
N1DE:DROITE -1 POlNTrS:)  
ECHANT I LLÜN : 1 

T .  R E L  NOM 



CAROTTAGE No 8 - P a r t i e  i n f é r i e u r e  



t in. 0935 
f ' n H A l l E T R ~ Ç  CALCUL: 1 
r4E.THl3X ' . SURFACE 
PIODE, DRU I T E  - 1 PO I WTCS I 

T . REL 



CAROTTAGE No 8 - Partie supérieure - -  - 

A l c o o l s  

. - 



T . HEL 
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