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Préambule

Les éléments ci-dessous précisent ou complétent certaines recommandations des guides techniques
AQUAREF relatifs aux échantillonnages et analyses afin de prendre en compte les spécificités
des DROM. Ces guides, dans leur intégralité, restent la base des recommandations AQUAREF pour la
surveillance.

Les spécificités auxquelles ce document essaye de répondre sont principalement la nécessité de
transporter des échantillons des DROM vers la métropole en I'absence de capacités analytiques
locales (et les difficultés liées aux délais et a la chaine du froid) mais aussi la difficulté de trouver des
organismes accrédités sur les opérations d’échantillonnage.



n Recommandations pour le transport des échantillons vers la
métropole

Compte tenu de certaines durées incompressibles de transport, une attention toute particuliére doit
étre portée aux étapes de transport et conservation des échantillons. Ces étapes doivent faire I'objet
de discussions spécifiques avec les différents organismes concernés (préleveurs, bureaux d’étude,
prestataires de transport et laboratoires) que ce soit au moment du choix des opérateurs et lors de la
réalisation des campagnes de mesures. L'attention doit étre portée a la fois sur les délais entre
I’échantillonnage et le démarrage des opérations d’analyse et sur le respect de la chaine du froid.

1.1 Délais

Les délais de conservation des échantillons sont un point clé de la qualité des résultats. Ces délais
varient notamment en fonction des substances et de la matrice de I'échantillon. Des informations ou
des exigences sur ces délais sont disponibles pour les laboratoires ou pour les préleveurs dans les
normes d’analyse et dans la norme NF EN ISO 5667-3. Compte tenu de la diversité des substances a
surveiller, un compromis est inévitable dans les recommandations pour la surveillance et notamment
dans les guides AQUAREF. Ce compromis est basé par défaut sur les délais a respecter pour les
substances les plus sensibles.

Dans les guides AQUAREF actuels, les recommandations sont de démarrer les opérations de
laboratoire, incluant les étapes analytiques critiques destinées a éviter I’'évolution de I’échantillon
pour le parameétre considéré, a savoir :
- filtration et/ou stabilisation et/ou extraction pour les eaux,
- tamisage suivi d’'une congélation éventuelle aprés tamisage, ou d’'un séchage pour les
sédiments,
au plus tard le lendemain de I'opération d’échantillonnage.

Une tolérance d’un jour supplémentaire pourra toutefois étre acceptée dans des circonstances
exceptionnelles si I'analyse de parameétres particulierement sensibles n’est pas demandée (nitrites,
nitrates, ammonium, demande biologique en oxygene, chlorophylle, ...).

Compte tenu des retours d’expérience de I'étude prospective 2012, des échanges récents avec les
Offices de I'Eau, DEAL, et des exigences techniques décrites ci-dessus, un compromis a été fait. Il
s’agit d’'un compromis technique qui pourra évoluer en fonction des travaux AQUAREF. AQUAREF
recommande donc, dans le cas d’un transport vers un laboratoire de métropole, un délai maximum
de 72 heures entre I'échantillonnage et la prise en charge des échantillons par le laboratoire (incluant
les premiéres étapes analytiques : filtration, stabilisation, extraction, ...).

Prenant en compte ce délai de 72 h, AQUAREF a mené des études de stabilité et une veille normative
et documentaire afin de recenser les paramétres pour lesquels ce délai entraine un risque pour la
qualité des données.

AQUAREF recommande, pour des raisons de stabilité des parameétres, mais également pour des
raisons de cohérence analytique ou logistique, que les parametres listés dans le tableau 1 soient
analysés localement dans le DROM (prise en charge de I’échantillon, incluant les premiéres étapes
analytiques permettant de stopper I'évolution de I’échantillon pour le parametre considéré, le



lendemain de I’échantillonnage). Il s’agit d’'une premiére liste ne comprenant pour l'instant que peu
de micropolluants organiques. Cette liste n’est pas exhaustive et sera mise a jour régulierement en
fonction des données disponibles, en incluant d’autres micropolluants organiques.

Pour certains parameétres, une stabilisation sur site avant envoi de I’échantillon est possible afin de
garantir la stabilité sur le délai de 72 h (tableau 2). Cependant AQUAREF a considéré que, dans la
mesure du possible et des contraintes locales, il était plus adapté de recommander une analyse
locale de ces paramétres.

Si une analyse locale n’est pas envisageable, les données devront étre interprétées avec précaution.

Tableau 1 : Paramétres a analyser localement (prise en charge de I’échantillon, incluant les premieres
étapes analytiques permettant de stopper I’évolution de I’échantillon pour le parameétre considéré, le
lendemain de I’échantillonnage)

Libellé parameétre Code SANDRE Famille chimigue SANDRE
Hydrogénocarbonates 1327 Autres éléments minéraux
Carbonates 1328 Autres éléments minéraux

{ableau pour Ia mesure via e siciam dicsous) 1342 Autres éléments minéraux

Titre alcalimétrique (T.A.) 1346 Autres éléments minéraux

Titre alcalimétrique complet (T.A.C.) 1347 Autres éléments minéraux

Benzene 1114 Benzene et dérivés

Toluene 1278 Benzéne et dérivés

Xyléne-ortho 1292 Benzene et dérivés

Xyléne-méta 1293 Benzéne et dérivés

Xyléne-para 1294 Benzéne et dérivés

Ethylbenzéne 1497 Benzéne et dérivés

Mésityléne 1509 Benzene et dérivés

Styréne 1541 Benzéne et dérivés
Triméthylbenzéne-1,2,4 1609 Benzéne et dérivés

Butylbenzéne sec 1610 Benzéne et dérivés

Butylbenzéne tert 1611 Benzéne et dérivés
Isopropylbenzéne 1633 Benzéne et dérivés

Xyléne 1780 Benzene et dérivés
N-propylbenzéne 1837 Benzéne et dérivés
N-butylbenzene 1855 Benzene et dérivés

P-cyméne 1856 Benzéne et dérivés
Trimethylbenzene-1,2,3 1857 Benzéne et dérivés

Nitrobenzéne 2614 Benzéne et dérivés
1-Methyl-3-isopropylbenzene 2680 Benzene et dérivés
1-Methyl-2-isopropylbenzene 2681 Benzéne et dérivés
Dichlorobenzéne-1,3 1164 Chlorobenzéne et mono-aromatiques halogénés
Dichlorobenzene-1,2 1165 Chlorobenzene et mono-aromatiques halogénés
Dichlorobenzéne-1,4 1166 Chlorobenzéne et mono-aromatiques halogénés
Trichlorobenzéne-1,2,4 1283 Chlorobenzéne et mono-aromatiques halogénés
Chlorobenzene 1467 Chlorobenzene et mono-aromatiques halogénés
Chlorotoluéne-4 1600 Chlorobenzéne et mono-aromatiques halogénés
Chlorotoluene-3 1601 Chlorobenzene et mono-aromatiques halogénés



Libellé paramétre

Code SANDRE

Famille chimique SANDRE

Chlorotoluéne-2
Trichlorobenzéne-1,3,5
Trichlorobenzéne-1,2,3
Bromobenzene
Bromoforme

Chloroforme
Dibromochloromethane
Dichloroéthane-1,1
Dichloroéthane-1,2
Dichloroéthéne-1,1
Dichloromonobromométhane
Dichlorométhane
Tétrachloroéthane-1,1,2,2
Tétrachloroéthylene
Tétrachlorure de carbone
Trichloroéthane-1,1,1
Trichloroéthane-1,1,2
Trichloroéthyléne
Dichloroéthyléne-1,2 cis
Dichloropropéne-1,3
Dibromoéthane-1,2
Bromure de méthyle
Dichloroéthylene-1,2 trans
Chlorure de vinyle
Chlorophylle a

Ethyl tert-butyl ether
Méthyl tert-butyl Ether

Demande Biochimique en oxygéne en 5 jours
(D.B.0.5)

Demande Chimique en Oxygene (D.C.O.)
Oxydabilité au KMnO4 a chaud en milieu acide
Phéopigments

ST DCO

Fer Ferreux

Azote Kjeldahl

Ammonium

Nitrites

Nitrates

Phosphore total

Orthophosphates (PO4)

Matiéres en suspension

1602
1629
1630
1632
1122
1135
1158
1160
1161
1162
1167
1168
1271
1272
1276
1284
1285
1286
1456
1487
1498
1530
1727
1753
1439
2673
1512

1313

1314
1315
1436
6396
1366
1319
1335
1339
1340
1350
1433
1305

Chlorobenzéne et mono-aromatiques halogénés
Chlorobenzene et mono-aromatiques halogénés
Chlorobenzéne et mono-aromatiques halogénés
Chlorobenzéne et mono-aromatiques halogénés

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

COHYV, solvants chlorés, fréons

Divers (autres organiques)
Divers (autres organiques)
Hydrocarbures et indices liés

Indices globaux (AOX, DCO...)

Indices globaux (AOX, DCO...
Indices globaux (AOX, DCO...
Indices globaux (AOX, DCO...
Indices globaux (AOX, DCO...
Metaux et métalloides

~ ~— ~— ~—

Parametres azotés
Parametres azotés
Parametres azotés
Parameétres azotés
Parametres phosphorés
Parametres phosphorés
Parameétre physique



Tableau 2 : Paramétres pour lesquels une stabilisation avant envoi permet si besoin un transport de
I’échantillon et une analyse a 72h.

Code Famille chimique
SANDRE SANDRE

Exemple de stabilisant (a préciser par le
laboratoire - se référer aux normes en vigueur)

Libellé paramétre

Autres éléments

Cyanures libres 1084 minéraux NaOH (pH>12)
Silicates (par la mesure du P . e
silicium dissous - cf autre 1342 Autres éléments filtration Igl#je?ﬁfilr?fjaétll(')gcgﬁt(i)"aﬁ: p;us tard le
tableau pour la mesure minéraux sremolissage a ras bord 9
spécifique silicates) P 9
. Autres éléments e
Dureté totale (par calcul) 1345 minéraux acidifier HNOs
Cyanures totaux 1390 Autre_s (?Iements NaOH (pH>12)
minéraux
] -si COD: filtration avant acidification
Carbone Organique 1841 |nd|cengcl:ogaux g -COD et COT: acidification a pH<2 avec H2SOa ou
yee)
H3POa4
*remplissage a ras bord
Uranium 1361 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Bore 1362 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Lithium 1364 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Argent 1368 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Arsenic 1369 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Aluminium 1370 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Titane 1373 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Antimoine 1376 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Béryllium 1377 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Cobalt 1379 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Etain 1380 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Plomb 1382 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Zinc 1383 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Vanadium 1384 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le

lendemain de I'échantillonnage



Code Famille chimique Exemple de stabilisant (& préciser par le
SANDRE SANDRE laboratoire - se référer aux normes en vigueur)

Libellé paramétre

*remplissage a ras bord
Sélénium 1385 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Nickel 1386 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage

Mercure 1387 Metaux et métalloides acidifier HCI

*remplissage a ras bord
Cadmium 1388 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Chrome 1389 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Cuivre 1392 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Fer 1393 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Manganése 1394 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Molybdéne 1395 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Baryum 1396 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage
*remplissage a ras bord
Thallium 2555 Metaux et métalloides *filtration puis acidification (HNO3) au plus tard le
lendemain de I'échantillonnage

1.2 Température

La température des échantillons a un impact sur la stabilité des substances. Toutefois cet impact est
difficile a estimer. Par défaut, les recommandations normatives pour garantir la fiabilité des données
sont une réfrigération a 5+3°C dés I'échantillonnage et ce jusqu’a I'analyse afin de limiter I’activité
biologique au sein de I'échantillon.

En conformité avec la norme NF EN ISO 5667-3, AQUAREF recommande que les échantillons puissent
étre transportés dans une enceinte capable de maintenir une température de 5 + 3°C.

1.3 Conditionnement

Compte tenu des spécificités des DROM et des contraintes fortes en termes de température et délais
de transport, il est particulierement important que les échantillons soient parfaitement conditionnés
et notamment que les flacons soient remplis a ras bord sauf exception dument justifiée par le
laboratoire. Le laboratoire doit fournir ses consignes de conditionnement (ringage, remplissage) a
I’organisme en charge du prélevement et au demandeur.



1.4 Recommandations opérationnelles

Echanges entre les organismes impliqués dans la campagne

Pour ces étapes de la chaine de mesure, une parfaite concertation entre le demandeur, I'organisme
de prélevement et le ou les laboratoires est indispensable. Elle devra faire I'objet d’échanges que ce
soit au moment du choix des organismes et pendant la réalisation des campagnes de mesures.

La planification des campagnes de mesures est particulierement importante pour optimiser le délai
de prise en charge par le laboratoire et limiter les stockages prolongés. A réception, ces échantillons
devront étre pris en charge en priorité par le laboratoire (cette prise en charge inclut notamment les
étapes d’extraction, de filtration,...).

La planification des campagnes de mesures devra également étre organisée en fonction des horaires
des vols vers la métropole et tenir compte de la date d’arrivée sur le sol de la métropole. Aprés prise
en compte de I'ensemble des contraintes, les dates de prélevements seront fixées. De fagon
générale, il faut viser des échantillonnages principalement en tout début de semaine (lundi, mardi)
afin de garantir une prise en charge impérative par le laboratoire en fin de semaine et éviter un
stockage durant le week-end. L'équipe de prélévement doit étre impliquée dans I'ensemble des
discussions et échanges avec le laboratoire.

Matériel de réfrigération

AQUAREF recommande que le matériel de réfrigération utilisé pour le transport des échantillons
(enceinte, blocs eutectiques) ait des performances thermiques conformes a la norme NF S 99-700!
[a minima respect du profil de température sur 48 heures (annexe F n°ST-48-a) et idéalement respect
du profil de température sur 96 heures (annexe G n°ST-96-a)].

Cette conformité est importante car elle permet une qualité minimale du matériel de réfrigération
mais elle ne porte que sur la capacité globale de I'enceinte sans prise en compte de l'inertie
thermique des échantillons. Une attention particuliére devra étre portée au suivi et au contrdle de la
température durant le transport en conditions « réelles » (avec échantillons) afin d’adapter les
consignes de conditionnement des enceintes (augmentation éventuelle du nombre de blocs
eutectiques). Idéalement ces essais devraient étre menés avant le démarrage des opérations de
surveillance.

L'organisme en charge du matériel de réfrigération devra fournir une notice explicative donnant les
régles a respecter pour le bon conditionnement de la glacieére et notamment le nombre, la qualité et
le positionnement des blocs eutectiques en fonction du volume d’échantillons (les blocs eutectiques
n’ont pas tous les mémes performances), la durée de mise au froid des blocs eutectiques. Le matériel
doit étre envoyé suffisamment en avance afin que les organismes de prélevement puissent respecter
les durées de mise au froid des blocs eutectiques.

I est recommandé que les enceintes soient réfrigérées avant le début des opérations
d’échantillonnage pour que les échantillons soient placés dans une enceinte déja a température
optimale.

A la fin de chaque journée de prélevement, les échantillons sont regroupés et, pour ceux qui le
nécessitent, sont expédiés en métropole. En fonction des circonstances, un reconditionnement dans

1 NF S 99-700: Emballages isothermes et emballages réfrigérants pour produits de santé — Méthode de
qualification des performances techniques.



de nouvelles enceintes ou bien dans des enceintes dont les blocs eutectiques auront été changés
juste avant la prise en charge par le transporteur peut étre réalisé afin de garantir le respect de la
température durant le transport vers la métropole. En fonction des circonstances également, I'option
suivante peut aussi étre appliquée : aprés la journée de prélévement, conservation en réfrigérateur
pendant la nuit, puis envoi en enceinte réfrigérée au plus tét le lendemain matin. Cette solution a
pour inconvénient d’ajouter un délai de 12 heures environ au délai d’acheminement des échantillons
mais elle permet de garantir de fagcon quasi systématique une température conforme a l'arrivée des
échantillons en métropole.

La mise en place de bonnes conditions de transport des échantillons implique également fortement
le prestataire de transport. Si cela est possible, I'utilisation de chambres froides pour le stockage des
glacieres lors des phases de transit est un plus pour le respect de la chaine du froid. Certains
prestataires de transport proposent ce type de prestation en aérien et certains laboratoires
proposent des transports réfrigérés dés la réception a I'aéroport en métropole.

AQUAREF recommande que la température de I'enceinte soit contrélée et enregistrée de fagon
systématique a I'arrivée au laboratoire. Dans le contexte DROM, il est recommandé que ces données
soient restituées systématiquement au demandeur afin d’optimiser rapidement et réguliéerement les
conditions de transport et conditionnement des échantillons (actions correctives).

Il est recommandé que I'organisme en charge du matériel de réfrigération propose également une
méthodologie de suivi en continu de la température interne des enceintes (type d’enregistreurs,
fréquence, positionnement dans I’enceinte).

En lien avec les exigences de maintien en température mais aussi afin de diminuer les colts de
transport, il est recommandé de demander aux laboratoires de proposer spécifiquement pour les
opérations en DROM des volumes de flaconnage optimisés minimisés tout en respectant les
performances analytiques (LQ). Il est recommandé de prendre en compte ces éléments relatifs au
volume global a échantillonner pour chaque station lors de la sélection du laboratoire.

E Assurance qualité pour I’échantillonnage et I’analyse

La loi sur I'Eau et les Milieux Aquatiques impose que les laboratoires, opérant dans le cadre de la
surveillance des masses d’eaux, soient agréés et de ce fait restituent leurs résultats sous couvert de
I’'agrément et de I'accréditation. Ces exigences sont générales pour la surveillance nationale. Dans le
contexte DROM, AQUAREF recommande que les laboratoires précisent les conditions pour lesquelles
un parametre accrédité ne serait pas rendu sous accréditation notamment pour des raisons liées au
délai de transport.

L'arrété du 27/10/2011, relatif a I'agrément des laboratoires par le Ministere chargé de
I’Environnement, impose aux laboratoires agréés de faire appel a un organisme accrédité pour les
opérations d’échantillonnage. AQUAREF recommande donc que les organismes d’échantillonnage
soient accrédités pour les opérations d’échantillonnage et que les mesures des paramétres physico-
chimiques sur site soient réalisées sous agrément.

Dans le cas ou I'organisme revendique un systéme d’assurance qualité (accréditation par exemple),
les résultats devront, sauf exception diment justifiée, étre remis sous couvert de ce systéeme qualité.
Si toutefois, notamment en contexte DROM, les organismes ne sont pas accrédités pour les
opérations d’échantillonnage ou ne sont pas agréés pour les mesures des paramétres physico-
chimiques sur site, il est recommandé de satisfaire aux exigences ci-dessous :

» Etablir et disposer de procédures écrites détaillant I'organisation d’une campagne de
mesures, le suivi métrologique des appareillages de terrain, les méthodes d’échantillonnage,
les moyens mis en ceuvre pour s’assurer de I'absence de contamination du matériel utilisé, le



conditionnement et I'acheminement des échantillons jusqu’au laboratoire d’analyses. Toutes
les procédures relatives a I’échantillonnage seront accessibles aux préleveurs sur le terrain.

Assurer la tracabilité documentaire des opérations d’échantillonnage a toutes les étapes de
la préparation de la campagne de mesure jusqu’a la restitution des données. Une « fiche de
terrain » sera mise en place pour la réalisation des échantillonnages et le recueil des mesures
et observations de terrain (cf exemples dans les guides techniques AQUAREF).

Préciser les moyens que l'organisme (ainsi que sous-traitants et cotraitants) mettra a
disposition pour assurer la bonne réalisation des échantillonnages ainsi que les documents
de référence a respecter et les intervenants habilités (nominatif) en précisant leur rdle et
responsabilité dans le processus de I'opération.

Participer a des comparaisons interlaboratoires sur les mesures des parameétres physico-
chimiques sur site (pH, conductivité au minimum et le cas échéant la turbidité) pendant la
durée des campagnes de surveillance (exemples d’organisateurs d’essais
d’intercomparaison : AGLAE, BIPEA).

Justifier pour chaque opérateur de terrain d’'une formation, habilitation au sein de son
organisme ou via des formations externes.

Disposer des équipements de protection individuels adéquats (par exemple : gants nitrile non
poudrés et bottes) et s’en équiper avant toute intervention et toute manipulation afin de
prévenir les risques de contamination des échantillons par le préleveur et du préleveur par le
milieu.

Fournir une attestation de lecture des guides techniques AQUAREF relatifs aux
échantillonnages ou du cahier des charges concerné.



www.aquaref.fr
— B




