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Plan d’actions

Contexte de nos travaux sur les PFAS interministériel
sur les PFAS

Plan d’actions interministériel sur les PFAS

Ce plans’organise autour de cing axes d’actions
Axe 1: acquérir des connaissances sur les méthodes de mesures des émissions, sur la dissémination et les
expositions
Axe 2 : améliorer, renforcer la surveillance et mobiliser les données qui en sont issues pour agir
Axe 3 :réduire les risques liés a I'exposition aux PFAS
Axe 4 : Innover en associant les acteurs économiques et soutenir la recherche

Axe 5 : Informer pour mieux agir

Ineris contribue a 14 actions du plan (dont 7 avec une participation au pilotage) dont:

> Action n°1 : Développer des méthodes de mesure des émissions, des contaminations de I'environnement et de
I'imprégnation des humains et des autres organismes vivants

3.1: Développement de méthodes de caractérisation des PFAS dans les dépdts atmosphériques

Institut national de I'environnement industriel et des risques 2
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Contexte de nos travaux en cours sur les PFAS

Surveillance dans l'air
autour des installations
classées

Retombées des émissions atmosphériques

Impact des activités humaines sur les milieux

Deuxiéme édition - Décembra 2021

Téléchargeable sur la page Web dédiée sur le site de |'Ineris :

https://www.ineris.fr/fr/recherche-appui/risques-chroniques/mesure-
prevision-qualite-air/surveillance-air-autour
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classées @ sédimentables

Retombées des émissions atmosphériques

Depots particulaires secs

Impact des activités humaines sur les milieux I

Dépots humides Milieux

Deuxiéme édition - Décembra 2021

Téléchargeable sur la page Web dédiée sur le site de |'Ineris :

L . Dépots gazeux secs
https://www.ineris.fr/fr/recherche-appui/risques-chroniques/mesure- 2o

animaux)

prevision-qualite-air/surveillance-air-autour

Méthodologie de mesurages des PFAS dans les dép6ts atmosphériques autour d’Installations classées

Suivi dans les dépdbts
atmosphériques
et/ou milieux
intégrateurs

Institut national de I'environnement industriel et des risques
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classées

Particules
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Retombées des émissions atmosphériques

1 Depots particulaires secs

Impact des activités humaines sur les milieux

Dépots humides Milieux accumu
Deuxiéme édition - Décembre 2021
{ danimaux)

Téléchargeable sur la page Web dédiée sur le site de |'Ineris :

fﬁ
K

L . Dépots gazeux secs
https://www.ineris.fr/fr/recherche-appui/risques-chroniques/mesure- 2o

prevision-qualite-air/surveillance-air-autour

-
R -

hConcentratléQ O s s Retombées

Les travaux présentés se focalisent sur le développement d’'une
meéthodologie de mesurage des PFAS dans les dépdts atmosphériques
autour de site industriel et sont réalisés sur la base de ce guide et de
I'état des lieux non exhaustif présenté par la suite

R

atmosphériques
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Etat des lieux (non exhaustif) du mesurage des PFAS dans les dép6ts atmosphériques

s 20108 - 743N 110
P

Méthodes de prélevements et d'analyses des
PFAS dans Iair et les dépots.

u
REPUBLIQUE

Analyse des risques de présence
de per- et polyfluoroalkyles (PFAS)
dans I'environnement

aeabii par

Hugues AYPHASSORHO et Alby SCHMITT (coardonnatour)

Iowildwveloppomant.dursbls gouviv

Rapport d’appui de l'Ineris : Méthode de prélévements et d’analyses des PFAS dans l'air et les
dépdbts (2022) :

Recherche bibliographique non exhaustive.

Concernant les dépdts atmosphériques : Encore peu documentés dans la littérature
scientifique. Seules quelques études traitent des dépdts atmosphériques des PFAS autour de
sites industriels et des effets des matériaux des contenants.

le mesurage des

Absence de méthodes normalisées pour PFAS dans les dépodts

atmosphériques autour de sites industriels.

https://www.ineris.fr/fr/methodes-prelevements-analyses-pfas-air-depots

Contents lists avalsble at SeienceDuees

Chemosphere

-

2 contenants »

Journal home page: www alsc

Effect of short-term sample storage and preparatory conditions on losses of
18 per- and polyfluoroalkyl substances (PFAS) to container materials

(Etude - 2024) : « Effet du stockage & court terme des
échantillons et des conditions préparatoires sur les pertes
de 18 substances « PFAS » dans les matériaux des

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S00456

53524017089

Omotola Folorunsho, Jishau Pandamkulangara Kizhakkethil, Anna Bogush , Ivan Kourtchev

Cones oo Aoelagy Wasse snd Rsense (CAWRS, Covenmy Unersy, Wolson Lana, Ryt on Dumar, V3 310, U

Rapport IGEDD (Inspection Générale de I’Environnement et du Développement Durable - 2023)

Analyse des risques de présence de PFAS dans I'environnement

Peu d’informations existent sur les pollutions de I’air ambiant par les PFAS et leurs rejets dans
I'atmosphére, du fait de I'absence de méthodes standardisées et d’analyses de I'air.

Les PFAS sont présents dans I’ensemble des matrices environnementales.

11 recommandations dont «CEuvrer pour l'adoption au plus tét de normes européennes de
qualité et de rejets dans I'eau et lair ... ».

https://www.igedd.developpement-durable.gouv.fr/rapports-m1187.html?lang=fr

Characterizing the Air Emissions, Transport, and Deposition of Per-

and Polyfluoroalkyl Substances from a Fluoropolymer
Manufacturing Facility

i L. IYAmb P
obert C. Gilliam, L

ox Bowyer, Chris Allen, Christos Efstathiou,
hin

N. Murphy*

Gite This: Eewicon, 5t

(Etude — 2021) : « Caractérisation des émissions
atmosphériques, du transport et du dépét de
substances « PFAS » a partir d’une installation de
fabrication de fluoropolyméres »

Environ. Sci. Technol. 2021, 55, 2, 862-870

EPA méthode 1633 (2024)

«Recommande [l'utilisation de HDPE pour
I’échantillonnage des PFAS dans I'environnement »
Analysis of Per- and Polyfluoroalkyl Substances
(PFAS) in Aqueous, Solid, Biosolids, and Tissue
Samples by LC-MS/MS

H Sampling Precautions and Laboratory Analytical Methods for

i Per- and Polyfluoroalkyl Substances (PFAS)

1 Introduction
Due to the widespread distribution of many PFAS and the low parts: per

illion screening levels, a sampling and analysis protocol requires ITRC has developed & series of fact
of rigor to avoid and achieve the 'sheets that Summarizes recent science
level of accuracy and precision required 10 support defensible project ia
decisions. PFAS. The information in this and other
This fact sheel summarizes information and describes iools to help it ! by desceiiad
(Fact sheet - 2022) I'I'TRC
Interstate Technology and Regulatory Council
« recommande l'utilisation de Iinox, du silicone ou
du HDPE pour les outils de prélévement et les
flaconnages. (Sampling Precautions and
Laboratory Analytical Methods for Substances
(PFAS) »
https://pfas-1.itrcweb.org/wp-content/uploads/2022/09/
Sampling_and_Lab_PFAS_Fact-Sheet_082522_508.pdf

Institut national de I'environnement industriel et des risques



EN . . P - ’ . .
REPU%)\%%E INERI S Méthodologie de mesurages des PFAS dans les dépots atmosphériques autour d’installations classées
FRAN

Liberté —
Egalité maitriser le risque
Fraternité pour un développement durable

Principales méthodes normalisées dans les différentes matrices environnementales

(Liste non exhaustive)

Méthodes normalisées Dépot
pour les PFAS atmosphérique
" Projet XP X 43-126
B Air émissi . US EPA OTM 45, 50 et 55
NF X 43-014 Préparation Air émission Z N LUC/VI/003 :
des échantillons avant Air intérieur
analyses
NF EN 15980 (HAP) L ASTM D8560-24
NF EN 15853 (Hg)
NF EN 15841 (Métaux) Air ambiant
NF EN 17892 Eaux potables Sol
WAC/IV/A/025 et 026 Eaux de surface Sédiment .
US EPA 1633 Eaux souterraines Boue Projet XP EN 16179
ISO 25101 et 21675 Eaux usees Déchet
Eaux Sols, sédiments

Institut national de I'environnement industriel et des risques
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Proposition d’'une méthodologie de mesurage des PFAS dans les dép6ts atmosphériques autour de sites industriels

Basee

Sur

adiy

.
L4t

Etat des lieux non exhaustif (Méthodes normalisées, rapports et études)

Echantillonnage

@e en ceuvre et matériel d’échantillonnage

v" Guide sur la surveillance dans l'air autour des sites industriels

v' Adapté d’apres la méthode normalisé NF X 43-014

v' Matériau en HDPE (d’aprés OTM-45, NF EN 17892... et études scientifiques)

\—

v Collecteur cylindrique type Bergerhoff sans entonnoir (Adapté NF X 43-014) ‘

- Z-/ |
{
/ MW
Proposition de méthode analytique « en laboratoire

v Conditionnement (protocole de nettoyage) d’aprés NF EN 17892
v Extraction d’apres NF EN 17892

v Rendement d’extraction

\_

» \

Analyse

1. Proposition d’'une méthode analytique « en laboratoire »

2.

Premiére campagne d’essais « terrain »

Institut national de I'environnement industriel et des risques
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Essais analytiques « en laboratoire »

Choix de la liste des PFAS

Choix initial :

- 16 PFAS marqués (El)

maitriser le risque |
pour un développement durable

30 PFAS

10:2 FTSA

HFPO-DA GenX

PFODA
PFOS
PFUNDA
PFPeA
PFPeS
6:2 FTSA
PFHXA
PFDoDA
PFOA
PFDA
PFDS
PFHXS
PFBA
PFBS
PFHpPA
PFHpPS
PFNA
PFTeDA
8:2FTSA
PFNS
PFTriDA
PFOSA
9CI-PF3ONS
4:2FTSA
PFDoDS
(A)DONA

120226-60-0
13252-13-6
16517-11-6
1763-23-1
2058-94-8
2706-90-3
2706-91-4
27619-97-2
307-24-4
307-55-1
335-67-1
335-76-2
335-77-3
355-46-4
375-22-4
375-73-5
375-85-9
375-92-8
375-95-1
376-06-7
39108-34-4
68259-12-1
72629-94-8
754-91-6
756425-58-1
757124-72-4
79780-39-5
919005-14-4

Méthodologie de mesurages des PFAS dans les dépots atmosphériques autour d’installations classées

Institut national de I'environnement industriel et des risques
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Essais analytiques « en laboratoire »
10:2 FTSA

Choix de la liste des PFAS oo

PFOS
PFUNDA

Choix initial : PEPeA
-30 PFAS ———
-16 PFAS marqués (El) PFHxXA

PFDoDA
PFOA
PFDA
PFDS

Other Test Method 45 (OTM-45) Measurement of Selected Per- and Polyfluorinated Alkyl EE;;(S

Substances from Stationary Sources PFBS
PFHPA

- 49 PFAS (liste issue XP X 43-126 et OTM-45) EE:T

- 29 PFAS marqués (EI) B
:2FTSA
PENS
PFTriDA
PFOSA
9CI-PF3ONS

LC/MSMS 4:2FTSA
- LQ5-10 ng/L PFDoDS
- 80:20 MeOH/Eau (A)DONA

120226-60-0
13252-13-6
16517-11-6
1763-23-1
2058-94-8
2706-90-3
2706-91-4
27619-97-2
307-24-4
307-55-1
335-67-1
335-76-2
335-77-3
355-46-4
375-22-4
375-73-5
375-85-9
375-92-8
375-95-1
376-06-7
39108-34-4
68259-12-1
72629-94-8
754-91-6
756425-58-1
757124-72-4
79780-39-5
919005-14-4

Méthodologie de mesurages des PFAS dans les dép6ts atmosphériques autour d’installations classées

Analyse
8:2 FTCA

7:3 FTCA or FHpPA
EtPFOSA
11CI-PF30UdS OU F-53B Major
MePFOSAA

N-Me FOSE

N-Et FOSE

10:2 FTCA

EtPFOSAA

PFHxDA

PFMPA

PFEESA

PFMBA

NFDHA

3:3FTCA

6:2 FHUEA / 6:2 FTUCA
6:2FTCA or 6:2 FHEA
5:3FTCA

PFecHS

MePFOSA

|

Institut national de I'environnement industriel et des risques
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Préparation des échantillons

Objectif : fixer le volume d’échantillon => concentration

» Evaporation avec un évaporateur

* a flux d’azote ou
* sous vide

* Evaporation par Chauffage dans une étuve (40°C)

* Extraction Solide/Liquide (Automate SPE)

Institut national de I'environnement industriel et des risques "
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Préparation des échantillons

Objectif : fixer le volume d’échantillon => concentration

» Evaporation avec un évaporateur Contaminations

- 4 flux d'azote ou PFBA, PFHXA, PFOA, PFOS ..

* sous vide

Matériaux utilisés

(PTFE, Teflon)
* Evaporation par Chauffage dans une étuve (40°C)
Pertes
Notamment des PFAS a longue
chaine

Adsorption sur les
parois

* Extraction Solide/Liquide (Automate SPE)

Institut national de I'environnement industriel et des risques 12
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Méthode de préparation

- Evaporation douce a sec (~24h, 40°C, sous aspiration)

- Extraction dans le support de prélevement

- Extraction avec 10 mL MeOH sur un agitateur a rouleaux pendant
30 minutes

- Injection 80/20 MeOH/Eau

Répétabilité (distribution homogéne de la température)

Faibles pertes
Traitement de lI'intégralité de I"échantillon (sans tamisage 1Tmm)
Pas de contamination (30 PFAS <0,25 ng [ échantillon) , aprés pré-conditionnement des flacons avec 3

cycles d’extraction (10 mL MeOH sur un agitateur a rouleaux pendant 30 minutes)

Institut national de I'environnement industriel et des risques 13
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Méthode de préparation

- Evaporation douce a sec (~24h, 40°C, sous aspiration)

- Extraction dans le support de prélevement

- Extraction avec 10 mL MeOH sur un agitateur a rouleaux pendant
30 minutes

- Injection 80/20 MeOH/Eau

Rendement de récupération avec poussiere

150
100
” | | I

XX oY .0 Lal I ol c B ?‘é‘? ?‘?‘?‘o“)o v <O 5 O 5 ?‘?‘(\‘?*?“
& <(O Qe & Qd' Q¥ & Q\Q QsQ (\ <§ << <<0 << 0 0 Q QO V&N« é Q,Q Q
Q << Q << Q S f\, O

& K K \) Qo <<QQ<&Q<<Q QQ\?SQO q, %Qq,o << Q‘é
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Campagne de mesurage sur site des PFAS dans les dépots atmosphériques

Organisation de la

campagne de Actions mises en ceuvre sur les collecteurs
mesurage

s Conditionnement selon le protocole analytique de I'Ineris des 14

Avant prélévement . .
collecteurs en HDPE sans entonnoir et tamis Arelas

Mise en place des 14 collecteurs dans |'environnement du site

suivant le guide surveillance dans l'air autour des installations

classées.

(Saison : début d’été 2024 sur une durée d'un mois)

Prélevement

Echantillonnage

Apreés prélevement .
pres p I'Ineris

Dopage de 6 collecteurs d’essais selon protocole analytiiue de

— — | —
Exposé Exposé Exposé Exposé Exposé Exposé Exposé 4 Exposé
dopé dopé dopé  dopé non Blanc dopé  dopé non
Ana |y$e dopé dopé
\ Y J L Y J \ Y J L ' )
Collecteurs analysés par Collecteurs analysés par Collecteurs analysés par Collecteurs pour analyses
Lab A - Direct Lab B - SPE Lab C - SPE2 ultérieures

Institut national de I'environnement industriel et des risques 15
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Méthodes analytiques

(1 (1
Exposé Exposé Exposé Exposé Exposé Exposé
dopé dopé non Blanc dopé dopé non Blanc
dopé dopé
J

i i
Collecteurs analysés par Collecteurs analysés par
Lab A - Direct Lab B - SPE
Protocole Ineris et LC/MS-MS NF X 43-014 (Tamisage 1 mm)
Méthode SPE et LC/MS-MS

+ PFDS, PFUNDS
FTOH (6:2, 8:2),
PFHxDA, PFBSA

Méthodologie de mesurages des PFAS dans les dép6ts atmosphériques autour d’installations classées

Exposé Exposé [Exposé
dopé  dopé non
dopé

| J
T

Collecteurs analysés par
Lab C - SPE2
NF X 43-014 (Tamisage 1 mm)
Méthode SPE et LC/MS-MS

+ PFDS, PFUNDS,
10:2 FTUCA

Institut national de I'environnement industriel et des risques

16



EX Méthodologie de mesurages des PFAS dans les dépots atmosphériques autour d’installations classées
REPUBLIQUE INERIS g g P pheriq

FRANCAISE
Analyse

Liberté —
Egalité maitriser le risque |
Fraternité pour un développement durable

Méthodes analytiques

Exposé Exposé

(1
Exposé Exposé Exposé Exposé Exposé
dopé  dopé non Blanc dopé  dopé dopé  dopé
dopé
\ J L J \ J
| Y Y
Collecteurs analysés par Collecteurs analysés par Collecteurs analysés par
Lab A - Direct Lab B - SPE Lab C - SPE2
Protocole Ineris et LC/MS-MS NF X 43-014 (Tamisage 1 mm) NF X 43-014 (Tamisage 1 mm)
Méthode SPE et LC/MS-MS Méthode SPE et LC/MS-MS

100 mL d’eau
Dopage 49 PFAS a 0,9 ng/échantillon

Institut national de I'environnement industriel et des risques 17
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Analyse

Méthodes analytiques

(1
Exposé Exposé Exposé Exposé Exposé
dopé  dopé non Blanc dopé  dopé
dopé
J

I
Collecteurs analysés par Collecteurs analysés par Collecteurs analysés par
Lab A - Direct Lab B - SPE Lab C - SPE2
NF X 43-014 (Tamisage 1 mm)

Protocole Ineris et LC/MS-MS NF X 43-014 (Tamisage 1 mm)
Méthode SPE et LC/MS-MS Méthode SPE et LC/MS-MS

Exposé Exposé
dopé  dopé

« Dilution dans I'eau a un volume de * Ringage des jauges avec 150 mL

« Evaporation a sec des collecteurs

- Reprise dans 10mL de MeOH (avec 250 mL d’eau
roulage 30min) puis ajout de 2,5mL * Rincage des jauges avec 50 mL d'eau * SPE ~250 mL
d’eau, centrifugation pour injection « SPE 100 mL

Institut national de I'environnement industriel et des risques
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7,00
6,00
— Blanc
5,00
M Blc Direct M Blc SPE
400 Blanc
2
)
L
3,00

2,00

1,00

FDA =

FNS
MeFOSAA
N-MeFOSE ™

TSA. =
N-MeFOSA !

ONS

nDA '
EtFOSAA
PFDS
10:2 FTCA
N-EtFOSE
11CI-PF30UNDS

PERA —
PEHXA —
5 '

PFMPA
PFPep =
PFBS
PFEESA
NFDHA
4:2 FTSA

lllll

82
PFU

9CL-PF

Contamination (PFBA, PFHxA, 6,2FTUCA et
PFOA) méthode directe
Différence sur les LQ entre les 2 méthodes

LQ/ech: Lab A:0,01-0,1 ng

PFDoS
PFTeDA

PFHxDA

PFODA
3:3FTCA

Méthodologie de mesurages des PFAS dans les dép6ts atmosphériques autour d’installations classées

Echantillons non dopés
M Ech Direct W Ech SPE Ech SPE2

5,00

0,00 ‘ il o o !. ]
- Faible concentration en PFAS dans les échantillons
préleveés
- Contamination de systéme de prélevement avec
6,2 FTSA
Lab B: 0,16 - 0,43ng Lab C: 0,13-0,26 ng

Institut national de I'environnement industriel et des risques
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EX Méthodologie de mesurages des PFAS dans les dépots atmosphériques autour d’installations classées
REPUBLIQUE INERIS & g P pheriq

FRANCAISE
Liberté

v maitriser le risque n
Frateraité pour un développement durable | a yS e

7,00

Exposé Exposé
6,00 I dopé dopé

5,00

4,00

- Echantillons dopés
£ MW Direct EmSPE SPE2 —th

Rendement de récupération satisfaisant des
PFAS a chaines longues pour les méthodes
directe et SPE2.

- E_ =v.F.‘.I. 1 : 8 T ——7. -
| e T TRl T
La perte pour la méthode SPE 1 est 2T E BT EIEIIEZEEEEEEEIEIEEG
probablement due a I'absorption deces 5 ¢ ¢ ¢ Egg®> gegggErrFUoe
molécules sur les parois des jauges. "
LQ/ech: Lab A:0,01-0,1 ng Lab B: 0,16 - 0,43ng Lab C: 0,13-0,26 ng
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« Rendement de récupération satisfaisant des PFAS a chaines courtes avec les deux
méthodes (SPE et directe)

* Rendement de récupération satisfaisant des PFAS a chaines longues pour les méthodes
directe et SPE2. La perte pour la méthode SPE 1 est probablement due a l'absorption de
ces molécules sur les parois des jauges.

LQ/ech: Lab A:0,01-0,1 ng Lab B: 0,16 - 0,43ng Lab C: 0,13-0,26 ng
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Ex Méthodologie de mesurages des PFAS dans les dépots atmosphériques autour d’installations classées
Pl INCRIS
FRANCAISE

et e e g |

Fraternité pour un développement durable

~ Premier travail non exhaustif pour I'étude du mesurage des PFAS dans
les dépbts atmosphériques autour de sites industriels

Bilan de lI'étude ....~7

Variabilité des listes des PFAS analysés (y compris étalons internes)

Valeurs des LQ élevées pour certains composeés par rapport au niveau de dopage

Congedt Perspective

Le collecteur (type Bergerhoff) en HDPE semble adapté d’aprés les essais de

laboratoire; Maitrise des blancs < LQ , mais probléme de contamination avec le
6:2 FTSA lors des essais terrain.

Harmoniser les pratiques et méthodes de mesurage des PFAS dans
les dépdbts atmosphériques autour de sites industriels.

Résultats homogenes sur la majorité des PFAS a chaines courtes, avec une dispersio

plus marquée sur les longues chaines (probablement liée a la méthode
d’extraction/ringage).

zr |

mmee P roposition de mise en place d'un groupe de travail a I’Afnor

Méthode directe satisfaisante sur le plan analytique, mais moins pratique pour les
traitements des échantillons en nombre élevé ou avec un volume d’eau important.

Méthode SPE satisfaisante dans le cas d’un ringage des flacons optimisé pour

maintenir des bons niveaux de récupérations notamment pour les PFAS a longues
chaines (ringcage des flacons).
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