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1, TECHNICAL SUMMARY

The biodegradability study described in this report was effected using the operating procedure described
in appendix C.4-C of the Directive 92/69/EEC. This protocol is in agreement with the Directing Outline N®

301 B of OCDE adopted on 17/7/92.

Under the test conditions, the percent biodegradation o as 84 % in 28 days.

During the time interval of 10 days following start of the biodegradation phase, the latter reached a level
of 68 %. .

The substance can be considered to be easily biodegradable according to the Directing Outline 301 of
OCDE.

The substance did not show an inhibiting effect towards micro-organisms.

A sterile abiotic control was effected : it showed that the substance does not disappear due to physical
and chemical phenomena under the test conditions.
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1. RESUME TECHNIQUE

L'étude de biodégradabilité décrite dans ce rapport a été réalisée selon le mode
opératoire décrit dans I'annexe C.4-C de la Directive 92/69/CEE. Ce protocole est
en accord avec la Ligne Directrice de 'OCDE N°301 B adoptée le 17/7/92.

Dans}jes conditions de l'essai, le pourcentage de biodégradation du_

été de 84% en 28 jours.

Dans lintervalle de temps de 10 jours suivant le début de la phase de
biodégradation, celle ci a atteint un niveau de 68 %.

La substance peut étre considérée comme facilement biodégradable selon les
critéres énoncés dans la ligne directrice 301 de 'OCDE.

La substance n'a pas montré d'effet inhibiteur vis-a-vis des micro-organismes.

Un témoin stérile abiotique a été réalisé : il a montré que la substance ne subit pas
de disparition due a des phénoménes physico-chimiques dans les conditions de

I'essai.

Ce document est & uzap!iefté G'ELF ATOCHEM. i ne peut étre ni copié. ni communigué & des fiers sans atrtorisgtion formelle
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2. ASSURANCE QUALITE

La présente étude a été réalisée selon les principes de Bonnes 'Pratiques de
Laboratoire de 'OCDE.

Le Service Analyse-Environnement du Centre d'Application de Levallois dispose
d'une reconnaissance de conformité aux BPL émise par le Groupement
Interministériel des Produits Chimiques en date du 8 mars 1993 et reconduite & la
suite d'une inspection réalisée par le Comité Frangais d'Accréditation, les 19 et 20
avril 1994, conformément au décret n°90-206 du 7 mars 1990, pour les domaines de

compétences suivants :
- Etudes écotoxicologiques sur les organismes aquatiques et terrestres.

- Etudes portant sur le comportement dans l'eau, dans le sol et dans lair ;
bioaccumulation. ‘

Le laboratoire est accrédité par le COFRAC pour certains essais du programme 26-
2 «Essais de détermination de certaines propriétés intrinséques des substances
chimiques : essais écotoxicologiques», et est identifie sous le numeéro

d'accréditation : 1-0210.

L'Auditeur Qualité du Centre d'Application de Levallois procéde & des inspections
périodiques et & des vérifications en vue :

- d'établir la concordance de I'étude avec les Principes de Bonnes Pratiques
de Laboratoire de 'OCDE,

- de s'assurer que les méthodes, les modes opérafoires et les observations
sont correctement décrits dans le rapport d'étude et que les résultats indiqués
reflétent avec exactitude les données écrites de I'étude.

Les dates correspondant & l'audit de cette étude sont données ci-dessous :

-

'09/05/85 ; 09/06/25 ; 04/07/S5.

L'Auditeur Qualité : D. TAISNE .
Date 41/07»/95‘ Signature __—— 2 - <
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3. SIGNATURES

Nous, soussignés, certifions que les résultats décrits dans ce rappoﬁ ont bien été
obtenus sous notre responsabilité dans le Service Analyse Environnement du
Centre d'Application de Levallois, et reflétent avec exactitude les résultats obtenus

lors de cette étude.

Le Chef du Service Analyse Environnement : M. BOURALY

Date Signature
>17
i
Pall

Le Directeur de I'étude : H. THIEBAUD

Date Signature , N
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4. IDENTIFICATIONS

4.1. Substance d’essai

Dénomination
N° d'enregistrement : 2876/95

Caractéristiques principales :

- ppererce (N
- solubilité_l

Précaution d'emploi et de conservation : prohiber le contact avec les yeux, la peau
et l'inhalation de vapeurs.

4.2. Installation d'essais

ELF ATOCHEM .

CENTRE D'APPLICATION DE LEVALLOIS
SERVICE ANALYSE ENVIRONNEMENT
95 rue Danton

92300 LEVALLOIS-PERRET

Directeur de I'étude :

H. THIEBAUD

Personnel impliqué dans l'étude :

Ingénieur responsable de I'étude : H. THIEBAUD

Technicien chargé de la réalisation de I'étude : C. KAE

ingénieur chargé des analyses : F. MANTISI |

Technicien chargé des analyses : A. COoUTY : -
4.3. Demandeur de ['étude

M. DEVAUX (DCFS)

Moniteur de I'étude : Mme BUREAU (DSEP)

4.4. Calendrier

- Approbation du plan d'étude par le.Moniteur de I'étude : 12/05/85

- Début de Fetuds : 15/05/25

Ce documen: es! fa proprigié ¢'ELF ATOCHEM. 1 ne peut étre ni copié. ni communiaué & des tiers sans autorisation formelie.
La reprocuction ae ce rappori ¢'étune n'est autorisée que sous forme de fac-similé photographiaue intégral. et com
RC4C2876.DOC page /19 e o Banitized, DOSSTE
Company

ain TSCA CHY



ELF ATOCHEM
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- Fin de I'étude : 15/06/85

- Rapport d'étuds : 10/07/95

4.5. Archivage

Les substances étudiées sont conservées dans le Service Analyse Environnement
pendant une durée de 5 ans au maximum.

L'ensemble des documents de I'étude est conservé au moins 10 ans.

5. OBJECTIF DE L'ETUDE

L'objectif cette étude de déterminer la biodégradabilité aérobie ultime dite
«facile» d ar application du mode opératoire décrit dans I'annexe
irective 92/69/CEE, qui est compatible avec la méthode décrite dans la

C.4-C del
Ligne Directrice de I'OCDE 301 B adoptée le 17/7/92.

6. METHODE D'ESSAI

6.1. _Introduction

6.1.1. Principe

Un volume connu de milieu minéral ensemencé, contenant une concentration
connue de substance a étudier (entre 10 et 20 mg/l de COD ou de COT) comme
unique source nominale de carbone organique, est aéré dans [l'obscurité par
passage d'air exempt de dioxyde de carbone sous debit controlé. Les substances
organiques dissoutes dans l'eau sont biodégradées par des micro-organismes
chimio-organotrophes, qui les utilisent comme seule source de carbone et d'énergie.
La dégradation est suivie par 'analyse du dioxyde de carbone produit pendant une
période de 28 jours et a des intervalles de temps intermédiaires suffisamment courts
pour déterminer l'intervalle de 10 jours et le début et |2 fin de la biodégradation.

i L'activité de finoculum est conirdlée gu moyen d'une substance de référence.
Simuitanément, on étudie les effets inhibiteurs éventuels de ia substance d'éiude
vis-&-vis de linoculum avec un mélange de la substance de référence et de la
substance d'étude. Une série stérile permet également de vérifier si la substance

peut subir une dégradation abiotique. '

Lompany Sanitized. Does not contain TSCA CBY
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ELF ATOCHEM
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6.1.2. Références

-Annexe de la Directive CEE/92/69 ; Partie C: Méthodes de Détermination de
I'Ecotoxicité - C.4 Détermination de la Biodégradabilité Facile, partie Il . Essai de
dégagement de CO» (méthode C.4-C). JOCE N°L 383 A du 29/12/92.

- Ligne Directrice de I'OCDE pour les essais de produits chimiques n°301 B : Essai
de dégagement de CO», adoptée par le conseil le 17 juiliet 1992. :

- Plan d'étude du : 05/05/95

- Plan Qualité n°5 : «Biodégradabilité Facile : Essai de dégagement de COo»,
édition 1, février 1994,

6.1.3. Déviations

La méthode prévoit I'élimination du CO» du milieu dans les flacons en début d'essai
aprés addition de rinoculum et avant introduction des. substances d'essai et de
référence. Dans le cas présent, la substance est diluée dans les flacons d’'essai puis
I'élimination du CO2 du milieu est réalisée par aération des milieux aprés addition

de la substance et avant introduction de I'inoculum,

En raison de l'incompatibilité entre les composés fluorés, présents dans la
préparation testée, et I'analyseur de carbone, Il n‘est pas procéde a la vérification
expérimentale du niveau de carbone inorganique en début d'essai dans les flacons
Ft. Cette analyse n'est réalisée que dans les flacons Fb. La clause de validité
décrite au § IV.3.2 de la méthode CEE C.4-C, précisant que «la teneur en carbone
inorganique (Cl) de la suspension de la substance & étudier en milieu minéral au
début de I'essai doit &tre inférieure a 5 % du carbone total», n'est pas vérifice.

6.2, Rateriel et produits

6.2.1. Matériel

Appareillage courant de laboratoire d'écotoxicologie et, notamment :
- Centrifugeuse thermostatée : JOUAN CT 4-22 ;
- Oxymétre, conductimétre, pH-métre : combiné multifonctions Jenway 3410 ;

- Le schéma de montage est représenté en annexe 1. Pour chaque unité d'essai, il
est constitué, d'amont en aval de :

- pompe péristaltique GILSON & 4 canaux ,

-3 flacons pour le piégeage du COo avec tube plongeur en verre fritté,
successivement NaOH 5 M, NaOH 5 M et Ba(OH)2 0,0125 M

- récipients pour essais : flacons en verre de 3 litres,

- agitateurs magnétiques pour iss flacons d'essais,

- 3 fiacons pour le piegeags du COo. sair TSCA £
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A partir des piéges amont jusqu’aux piéges aval, les gaz circulent dans des tubes en
élastomere fluoré faiblement perméable au CO2 : Viton®, Norpréne®.

- Burette de précision de 50 ml pour titration du Ba(OH)2.

Afin de déterminer le pourcentage de carbone de la substance (calcul du CO»p
théorique), il a été procédé a une analyse élémentaire (CHNOS) sur un appareil
CARLO ERBA avec échantillonneur automatique et micro-balance SARTORIUS a

1ug.
L'analyse du carbone organigue et ._ihorganique en solution au début de l’esséi est
réalisée au moyen d'un appareil MAIHAK TOCOR 100.

6.2.2. Produits et réactifs

Tous les réactifs utilisés pour la préparation du milieu sont de qualité "pour analyse”.
L'eau provient d'un appareil de production d'eau ultra-pure (ultrafiltration, échange
d'ions, charbon actif) muni d'un dispositif de mesure de la résistivité.

6.2.3. Substance de référence

Benzoate de sodium de qualité "pour analyse".

6.2.4. inoculum

L'inoculum provient d'effluent secondaire de la station d'épuration biologique
urbaine de Versailles. L'effluent, prélevé la veille de I'ensemencement des flacons,
est centrifugé a environ 20°C pendant 20 mn & 4000 g ; le culot est repris dans un
volume de milieu d'essai tel que I'on ait un facteur de concentration d'environ 100
par rapport 2 l'échaniillon préleve. Cel inoculum est préconditionné (aération)
jusqu’a ensemencement des flacons. Une numération sur échantilionneur pour
bactéries totales Totalcount Millipore montre que pour la présente étude, I'inoculum
concentré présentait une concentration de 1,7 x 105 bact/ml, ce qui donne 1,7 x 103
bact/ml dans le milieu ensemence final (1% d'inoculum dans le milieu d'incubation).

6.3. Mode opératoire

6.3.1. Préparafion des soluiions

Le milieu d'essai est préparé selon les indications de 'annexe 4.

Solutions de piégeage et de dosage :

Soude 5 M, hydroxyde de baryum 0,0125 M, acide chiorhydrique 0,05 M.

Substances d'essai et de référence :

Le pourcentage de carbone dans Iz substance d’essaH déterminé

Ce document est {2 proprigte ¢'ELF ATOCTHEM. I ne peut &tre ni copi€. ni communique 2 des tier's sans autorisation formslis.
La reproguction de ce rapport d'étude n'est autarisee que sous forme oe {ac-similé bhotographigue intégral.
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par analyse élémentaire (bulletin d’analyse en annexe 5), est de 33,25 %.

est calculée pour que le volume de tran:fe

La concentration de la solution mére
erlen fixée, entre 10 et 20 mg COT/-.

apporte une concentration en carbone dans I

Dispersion de la substance :
Des essais préliminaires on
homogéne dans l'eau. Une sO
solution sont ajoutés a 1,5 litre de milieu minéra
La solution d

agitation.
Hdané le milieu d'essai a 45,1 mg/l correspor.4 a
15 mg COT/I, sBit, pour un volurfle de 1500 m! par flacon, une masse théoriqu : de

CO»> de 82,7 mgCO2Th.

t montré que la substance pouvait étre diluée de fag>n
lution mére & 6,77 g/l est préparée puis 10 mi de c¢ :te
| dans les flacons d'essai, stus

Une solution mére de benzoate de sodium (57,7 %C) dans le milieu d'essai ¢ 3,9
mg/mi, est utilisée a raison de 10 m! pour 1500 mi de milieu, soit 39 mgCOD. soit

une masse théorique de CO2 de 82,5 mgCO2Th.
Dans le flacon de controle d'i
d'essai et de référence sont intro
est de 165,2 mgCO2Th.

nhibition, des quantités équivalentes de substance
duites. Pour ce flacon, la masse théorique de SO

6.3.2. Conduite des essais

Les essais sont réalisés dans des flacons de 3000 ml, & raison de :

Essai Ft1, Ft2 10 mi g.s.p. 1500 mi

Blanc | Fb1, Fb2 15 mi : q.s.p. 150C mi
Contrdle Fc 15 mi 10 ml g.s.p. 150( ml
inoculum

Blanc Fbs 10 ml q.s.p. 1500 mi
Systeme -

Stérile Fs ; 10 ml 10 ml g.s.p. 1500 ml
inhibition Ei 1i5m 10 mi i 10 m! a.s.p. 1590 mi

La solution mére de substance est versée goutte a goutte dans le milieu minéral
contenu dans les flacons d'essai Ft et Fi, sous agitation. La substance de réfeérence
est ajoutée dans les flacons Fc et Fi. L’aération de ces mélanges. par de ['air exempt
de CO2 est démarrée afin de purger le COg, pendant une nuit. L'inoculum
préconditionné est ajouté et les pieges de COg en aval des flacons d’'essais sont
branchés. Ces piéges contiennent 50 ml de solution d’hydroxyde de baryum

0,0125 M.

Ce document es: is proprigté d'ELF ATOCHEN. I ne neut &tre ni copié. ni communigue & aes tiers sans auiorisation formele.
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ELF ATOCHEM
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Lincubation a lieu dans une salle thermostatée a 22 £ 2°C. Le débit d’air a travers
les flacons d’essai est mesuré en début d'essai et en cas de changement de tuyau

ou de piége amont.

Le dosage du CO» dégagé et piégé est réalisé a des intervalles déterminés par la
vitesse d'avancement de la réaction. Le dioxyde de carbone réagit avec I'hydroxyde
de baryum pour donner du carbonate de baryum insoluble. Lorsque le précipité
blanc de carbonate de baryum apparait dans le second piége (aprés le flacon
d'essai), les 3 piéges sont remplacés par des piéges de solution fraiche d'hydroxyde
de baryum. Les piéges retirés sont dosés. Au dernier jour de l'essai, aprés
renouvellement des piéges, les flacons d'essai sont acidifiés au moyen de 1 mi
d'acide chlorhydrique concentré pour dégager le COo dissous. Au bout de 24
heures celui-ci est mesuré.

La titration de I'hydroxyde de baryum restant est faite par neutralisation au moyen
d'une solution d'acide chlorhydrique, en présence de phénolphtaléine.

7. RESULTATS
7.4. Calcul

Les résultats obtenus sont rassemblés dans les tableaux en annexe 2. Sur la
premiére page sont portés les volumes V d'HCI de neutralisation du Ba(OH)2 restant
dans les piéges. Le nombre m de mg de CO2 capté est donné par l'équation :

m=1,1x(50-V)

La masse de CO2 produit par la dégradation de la substance est calculée a partir du
CO» issu des flacons Ft déduction faite du COo produit par linoculum. Il en est fait
de méme pour les flacons Fc st Fi

Les quantités de CO2 a chaque dosage et cumulées sont indiquées sur la seconde
page de 'annexe 2, ainsi gue les pourcentages de dégradation. A partir du cumul du
COo, la dégradation est calculée selon 'équation générale suivante :

-
-

% dégradation = mg CO, produit =~ 100

mg COT ajouié dans I'essai =

Le dénominateur de I'équation exprime le CO2 théorique pouvant se former a partir
de la quantité de carbone organique introduite. 4

La fiole de, dégradation abiotique (stérile) Fs permet de déterminer si une
dégradation due & des phénoménes physiques ou chimiques a lieu. Elle permet
ainsi de vérifier les hypothéses de départ quant a la stabilité de la substance lors de
l'essai. La formule de calcul de la dégradation abiotique est la suivante :

~e dosumens est iz propriété d'ELF ATOCHEM. Il ne peut &ire ni-copié, ni communiqué & des tiers sans autorisation formefie
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ELF ATOCHEM
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% e ddgradationsirique = 202 oA pr b fcon srlesps 2 jours () 1

Le graphique en annexe 3 montre le pourcentage de dégradation en fonction du
temps pour les séries Ft, Fc et Fi (fioles d'essai, de reference et d'inhibition).

7.2. _ Résultats de I'étude
Le niveau maximal de dégradation d”st de 84 % en 28 jours.

La phase de latence pour la dégradation de la substance (temps ecoulé entre le
début de I'essai et 10% de dégradation) est d'environ 3 jours et le pourcentage de
dégradation au bout de lintervalle de temps de 10 jours suivant cette phase de

latence est de 68 %.

La fiole Fs (stérile) montre qu'aucune dégradation, due & des phénomeénes
physiques ou chimiques, n'a eu lieu.

7.3. Clauses de validité de I'étude

La différence entre les valeurs exirémes obtenues pour Ft1 et Ft2 est inférieure a
20 %.

Le pourcentage de dégradation de la substance de référence (Fc) est supérieur & 60
% en 14 jours.
Dans la fiole Fi, la dégradation de la substance de référence est supérieure a25%

au cours des 14 premiers jours : la dégradation de la substance de référence n'a
donc pas été inhibée par la présence de la substance d'essai.

Le quantité cumuiée de COo dégagée par les flacons Fb est inférieurs a 40 mg/l de
milieu, soit 60 mg.
La teneur en carbone inorganique (CI) dans la suspension de la substance a étudier

en milieu minéral (flacons Ft) au début de I'essai n'a pas pu étre déterminée. Le
critére mentionnant que cette teneur doit étre inférieure & 5 % du carbone organique

total n'a pas été verifie. La tensur en Cl dans les flacons Fb est de 0.27 mg/!
(annexe 5).

L'étude de la biodégradabilité aérobie ultime «facile» dPIselon la
méthode de P'annexe C.4-C de la Directive 92/69/CEE, mibntre que cette substance

résente un niveau maximum de biodégradation de 84 % en 28 jours.
J

8. CONCLUSIONS

Le pourcentage de dégradation au bout de l'intervalie de temps de 10 jours suivant
iz phase de latence est de 68 %.
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Centre d'Application de Levallois

Selon les indications de la Ligne Directrice de 'OCDE 301, une substance est
considérée comme facilement biodégradable selon cette méthode si-un niveau de
60 % de dégradation est atteint dans les 10 jours suivant le début de la phase de
dégradation (laquelle débute lorsque 10% du COT a été biodégradé). Ces 60 %

doivent étre atteints dans la période d’essai de 28 jours.

Selon ces critéres, le_}peut étre considéré comme facilement

dégradable.
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9.2. ANNEXE 2 - Tableau de résultats et calculs

BIODEGRADABILITE FACILE
Essal de dégagement de CO2
92/69/CEE : C.4-C

N* dPétude : B/95/A
. Substance éudiée 1
Substance de référence : de sodium

mg | %C |mgcarbone {mg CO2th.
Substance etudiée : 677 | 3.3 | 25 82,7
Substance de référence : 39 57,7 25 825
Série inhibition : 450 1652
VOLUME HCL (ml} ] Jour] O 1 2, 5] 7] 8] 12] 18] 20| 23] 28] 29
Vba Banyte Ol 25.0] 50| 248] 250 250] 250 250] 248] 24,7] 248 248|
nombre de pigges 1 4 3] 4 4 4 4 3} 3 3 3 3]
Vb Fbi piege 1 OOl BA| 23.8] 344] 364 3B4] 365 234] 23.7] 2.1 235| 248
piege 2 ool 368 243] 360l 371] ar1] 3] 245 244 240 242] 248
pidge 3 00| 245 248 244] 248| 248| 247] 247] 248 244l 245) 247
TOTAL o G I B I ) K X I O 1 )
Fo2 piege 1 00| 32| 238 332 341 364 34.1| 232| 238 235] 231] 245
pigge 2 00| 380 24.5* 374 385 a74| 389 245] 242 242] 241] 247
ipiége3 ‘00| 247] 247 243] 248 248 247| 247] 248) 243| 245| 248
TOTAL 00| 78] 734] Tede] 984l 883 or.7] 724 726l 120 74.7] 740
Moyenne Fb 00] 77| 729] ©47] ©84| 983 980] 725 727 71.8] 720] 740
Vit =7 pigge 1 00| 354 21.61 1761 306| 338] 338] 213 21.6] 225 216| 240
piege 2 ool 385 237] 285] 347 360] 30| 238 237] 240] 236 244
piége 3 00| 244 244] 213] 238 244| 244] 244] 246| 240 244] 246
TOTAL 0,0] 8631 697 T67.4] e8] T643| 843|893 e58| 7o5|  €s8| 73
F2 piege 1 00| 34| 298| 17.3] 302] 333 328| 196] 218 215 200 237
pidge 2 00| 384] 235 23.7’ 347 3s9] 359 234] 234] 234] 230 248
pidge 3 00| 245 245 213 238 243] 244] 243] 244] 244 241] 245
JTOTAL 00| 963 606] "B73] T8s7| eas| e 67.0] 696 693] 7.1 728
Moyenne Ft 00| 93] 69.7] 674] 889 938] 937] 682] 698] 699 684] 729
Vo Fel pisge 1 DOl 244l 162] 230] 336 348] 346 22| 227 234 23 23,61
pitge 2 oo| 310l 208 31.1] 358 385] 364] 240 240| 243 238 243
pidge 3 00| 24| 227 225| 24| 246 243| 248] 242) 244| 244] 247
TOTAL Y I I I 2 I I R | I XTI O R
Fe2 piege 1 0.0
piege 2 00
pigge 3 00 .
TOTAL 00! ENiA | A T HA | A | VA | A | EUA T ENA | #NIA | #NIA | #UA
Moyenne F2 0.0 78] 594| 768, 036 060! 53| 708 708 721] 705 ﬁ.EL
i [ piege 1 00| 228] 138 00| 298] 335 335 208| 2111 228 225 242
pidge 2 oo 305] 204] 228 343] 358] 3s0] 234] 235] 238 240 248
_|pizge 3 00] 218! 230, 183l 238l 243] 244 2431 243] 243] 245] 248
TOTAL b0l 7ea| 674l Bi.4]  878] G56] ©40] es5l 88| o8] il B4
Vbs Fos piege 1 0.0 7] 248 388 375 37.3] ar4] 248B] 247] 245] - 245] 246
pieége 2 Do} 371 248 37,1 375 373] 374 248 248 246 246] 247
pi‘a_ge 3 00] 248] 248 246! 248 2.4.9 250 24,8 24.8] 2461 2:4,6 248
TOTAL 00| 984 7432] 986] 98| gob| e8| 744] 745| 137] 137] 741
Vs Fs pitge 1 0.0] 367 244| 341] 372 374]| 374 243| 241 235] 242 247
pidge 2 ool 371] 247 =07 3mal svs| 374l 245] 247 248] 245] 247
pidge 3 00] 245 249| 248] 2471 2481 247 248] 247
ITOTAL 0,0 683 955 88| T35 TaB| 28l 733  74i
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BIODEGRADABILITE FACILE
Essai de dégagement de CO2
92/69/CEE : C.4-C

N* d'étude . 2876/85/A

Substance étudiée
Substance de référence . Berzoate de sodium

[E52_mg) 7jour Jour] O —35[ 5[ 7] 12 6] 200 23] 28| 29|
1,1 (Vba-VE) ] o 18 19| - 28| 22| =28 24 08
11"(Vba-Vb) |Fb2 0 18] 18| 25| 29 2,3‘ 23 30| 04
1,4°(Vba-Vb) |Moyenne Fb 0 18| 18] 22| 28 23 28 271 05
110wbvy  |FH 0 102] a4 41f 35/ 30, 14 26 10
1,1°(VbVt) Ft2 0] 10,6 53 54 6.1 34 2.7 53| 13
11°(VbV)  |MoyenneFt 0 104] 48] 471 48 32| 20 40 12
1,17 (vb-vey  [Fed o 52| 25/ 30 1.9! 19 04 18 15
11°(Vb-Ve)  JFe2 o #NA | #A | BNUA | VA | AUA | VA | ENA | #NA
11°(Vb-Ve)  |Moyenne Fc 0 52 25| 30f 18] 18] -04f 18] 15
11 vbv) R 0 118 52| 44 44 41 08 08 08
1,1"(Vbs-Vs) _|Fs 0 0,4‘ 0o] 02 1ol 10f 10 o04f oo
JC62 cumuié (mg) Jour] O 7 ] 12 16 20 23 28| 25}
T Fot 0.0 12,1] 14D 1s.a| 85| 207 23,5 260| 285
Fb2 00 12| 1311 158] 185 208 231 261 265
Moyenne Fb 0,0 17 135 157] 85| 207] 233] 260{ 285
Ft1 00 as52| 498] 37| 512] 602 616 642 652
Ft2 0,0 458 512| ss5| 626] 659] €86 740| 752
IMoyenne Ft 00 45| s04| ssi| seg e31) 651 691 702
Fet 00 618 644 673 692 7L1| 707 723] 738
Fo2 00 A | #A ] A | A | VA | BA | #NA | #NIA
Moyenne Fc 00 618 e44| 73] e92] 711] 707 723 738
Fi 00 101,4] 10880 1110 1154] 1195 1205 1214 1220
Fs 0.0 14] 1] 131 23] 33] 43| 470 47
[DEGRADATION (%) Jour] 0 7 B 12] 18] 20| 23] 28] 29
Fii 0 55| eb] 65| 9] 3 75 8 7‘9‘
Fi2 0 s5{ 62| 8 78] 8o 83 89| ot
[Moyenne Ft o ss| 61| 671 72| | 1 84 5
Fe1 0 7 78| 82 s4 85 85 88 &
Fo2 ol A | #va | aNiA | #UA | EA | A | ENIA | ENA | ENUA | #NIA | #NIA
[Moyenne Fe ol 28| a4 o | 78| 82 84| 8| esf 88 &9
Fi of 15| =8l s4 et es| e | 72 7 3 4
Es o 0 i 1 1 2 3 4 5 6 5
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9.4. ANNEXE 4 - Milieu d’essai

Le milieu d'essai est réalisé & partir des solutions suivantes:

Solution a

Dihydrogénophosphate de potassium anhydre (KH2PO4) 8,5 g
Monohydrogénophosphate de potassium anhydre (K2HPO4) 21,76 - g
Monohydrogénophosphate de sodium dihydrate (NagHPO4,2H20) 334 g
' g

m

Chlorure d'ammonium (NH4CI)
Eau ultra-pure,

Le pH de ce mélange est de 7,4

Solution b

22,5 g de sulfate de magnésium heptahydraté (MgS04,7H20) dans 1000 ml d'eau
ultra-pure.

Solution ¢

27,5 g de chlorure de calcium anhydre (CaCl2) dans 1000 ml d'eau ultra-pure .

Solution d

0,25 g de chilorure de fer(lll) hexahydraté (FeCI3,6H20) dans 1000 ml d'eau ultra-
pure. Cette solution est préparée le jour du début de I'essai

Pour 1 | de milieu, ajouter & 800 mi d'eau ultra-pure : 10 ml de solution a, 1 ml de
chacune des solutions b & d et compléter & 1000 ml avec de 'eau ultra-pure.
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9.5.ANNEXE 5 - Bulletins d’analyses

Cette annexe est constituée de 4 feuillets non paginés a la suite de- la présente
page.
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