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RESUME

Le premier séminaire organisée par A QUAREF pour |l es | aboratoires pr
sur | es exigences requises pour | b6analyse des mic
reuni 85 participants dont 46 | abadw, atAogiernecsewse td el 5
DIREN, ONEMA), ainsi que 2 associations de laboratoires ALCESE et ASLAE.

Ce séminaire est organisé autour de 3 themes majeurs :
e Essais inter-laboratoires,
e Limites de quantification,
e M®t hodes dbéanalyses et validation.

1 a ®t ® | 06obj edffrudue®dtahtpougles participamtshgee pour les organisateurs
qui souhaitent de plus en plus intégrer les besoins et questionnements des laboratoires dans
leurs propres réflexions afin que les progr a mme s & Geahniguiesoprennent davantage en
compte ces questionnements.

Le sujet sur les essais inter-laboratoires a permis de faire remonter les besoins et les inquiétudes
liés aux aspects réglementaires qui se renforcent sur cette question.

Compte-tenu des échanges de la journée et des réponses au questionnaire, il est entériné
gUOBAQUAREF organisera dbéautres journ®es.

e En 2010 est déja programmeée une journée sur les analyses des rejets dans le contexte de
la circulaire DGPR de janvier 2009 (opération RSDE) sur les rejets.

e Un groupe de travail sp®ci fique aux m®ésh odes
envisageable dés 2010 pour une plus large participation des laboratoires pour la définition
des priorités.

e Enfin, un séminaire spécifique sur les essais inter-laboratoire s s embl e ®gal ement
compte tenu de | battente et des questions soul

Les pr®sentations sont t®l ® hargeables ° | 6dadress
http://www.aquaref.fr/seminaire-technique-aquaref
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1 PROGRAMME DU SEMINAIRE

10:00 Accueil par P. Duchéne, CEMAGREF
I ntroduction par |l a direction de | 6eau et | 60N
AQUAREF dans le contexte réglementaire national

A Plan national substances: E. Duclay, MEEDDM
A Sch®ma national des donn®es ONEBEMA | eau ( SNDE

1025 Les mi ssions dOAQUAREF
Présentation du déroulement de la journée : A. Morin, AQUAREF

10:40 Les textes réglementaires relatifs au bon état des milieux aquatiques :

A Substances a suivre (33+8+pertinentes) + eaux souterraines + candidates

+ émergentes : M. Coquery, CEMAGREF

A Directive europ®enne sur | dassurance qualit
( QA/ QC) : rappel des ®| ®ments essentiel s, [

prévisible : JP. Ghestem, BRGM

11:05 Essais inter-laboratoires :

Positionnement réglementaire, QA/QC : MP. Strub, INERIS

Disponibilité (initiative européenne EAQC-Wise) : MP. Strub, INERIS

Nouveautés : essais collaboratifs a vocation de démonstration - prélévements des

eaux et analyses chimiques : JP. Ghestem, BRGM et B. Lepot, INERIS

A T®moignage, wutilisation, probl mes rencontr
A Discussion avec la salle

To o I

14 :00 Limites de quantification
Positionnement réglementaire, évolution de la normalisation francaise : JP
Ghestem,BRGM

A Ef fet des | imites de quantification sur | 08¢
des données RCS 2007 : R. Demouliére, MEEDDM
A Comment respecter les exigences des cahiers des charges : témoignage du
laboratoire CAR : S. Wanner
A Discussion avec la salle
15:15 M®t hodes dbéanal yses
A Fiches méthodes AQUAREF testées en laboratoire et validation de méthode i

travaux en cours AQUAREF et discussion sur les perspectives et interaction avec
les laboratoires : S. Lardy-Fontan, LNE

A Discussionavec | a sall e sur | 6application des m®t
Matiéres en suspension

15145 Evol ut i ons d gerecondasspmc®prétevetr et visite agrément des laboratoires :
C. Jourdan / E. Breugnot, ONEMA
e Discussion avec la salle

16:15 Substances émergentes : M. Coquery, CEMAGREF

16:30 Concl usi on et perspective sur des journ®es doOo@



2 INTRODUCTION

2.1 Contexte

AQUAREF, Laboratoire national de référence pour la surveillance des milieux aquatiques, est né
de la nécessité de renforcer I'expertise francaise dans le domaine de la surveillance des milieux
aguatiques a partir de la mise en réseau des compétences et des capacités de recherche des cing
établissements publics directement concernés : BRGM, CEMAGREF, IFREMER, INERIS et LNE.

Organi s® autour de 2 des axes forts de la dire
| 6hydrobi ol ogi e, l e | aboratoire de r®f ®rence a po
2 domaines au ciur de | auvasquesvei ll ance des milieux

e Laqualité de la donnée
e Le devenir de la surveillance des milieux aquatiques

Cr ®® depuis mai 2007, AQUAREF a produit des |ivr
scientifiques et techniques, sout enuumdnisnsanhci r e
consultables sur |l e site i nthtp/ewAqubEiSrQUAREF ouver
Apr s deux ann®es de fonctionnement, il ®t ai t i my
en place aux laboratoires prestataires en charge des opérat i ons d 6 a n &hinyigaies aup hy s i «
titre de | a DCE et déautre part, déinstaurer un
|l aboratoires ddanal yses en charge de | a surveil
aquatiques.

2.2 Objectifs du séminaire

Ce premier s®mi naire AQUAREF pour l es | aboratoir
pr ®senter of ficiell ement |l e nouveau dispositif ¢
publics (MEEDDEM, Agences de | 6eau, D | ordiitsl de aON E MA)
donn®e et | 6anfutired psaurivoeni Ildleancae cpour | 6applicatior

AQUAREF travaille sur ces 2 themes pour les méthodes de bioindication et les méthodes

déanal yses chimiques. Cette | our disRessiofstaatout de ta®s er v
chimie. De plus, seuls les aspects liés aux substances chimiques étaient visés pour cette premiére
rencontre. Les organisateurs ont ®gal ement souh

( MEEDDEM, Agences de MAgeauwf ibl ROt aOMNE r un dial o
gui méritent discussion.

2.3 Organisation

Le séminaire a été organisé en invitant les laboratoires agréés par le MEEDDM et les laboratoires

adh®rents de | 6AFNOR © se pr ®AREB.crire sur |l e site
Lors de la préinscription, les laboratoires ont été sollicités par le biais du site internet pour affecter
un ordre de priorit® aux sujets ~ a-bOessouwd,ampermiste r ®:

de construire le programme du séminaire.



Sondage préliminaire au séminaire technique du 22/10/09

air Structure Droit d'accés
dans Animation & Coordination

Quels sont les thémes technigques que vous souhaiteriez voir abordés en priotité lors de ce séminaire ?

Essais inter-laboratoires

T8% (;
Limites de guantification
B3% (°
Liste de substances & suivre
48% (°
Walidation de rméthodes
1% (7
Inceritudes anaktiques
37% (
Préléverments
%
Agréament, portée flexible, ...
%
Substances émergantes
3%
Frobléme de l'analyse des fractions (dissoute ! totale)
26%
Amélioration des méthodes
26%
Détermination des normes de qualité ervironnementales
22%
Codification Sandre
22%
Frescriptions technigues et relations avec les agences de 'eau
19%

Trois sessions techniques portant sur les essais inter-laboratoires, les limites de quantification et
l es m®t hodes dbdédanalyses ont fait |l 6obj et de pr ®s
chacune une discussion dans la salle.

2.4 Les participants

La Liste des participants est présentée en annexe 1.

Léinscription au s®minaire a ®t® ouverte jusoc
personnes dont :

U 46 laboratoires
@ 15 donneurs do6éordre (MEEDDEM, Agences de |
u 214 repr ®AQJARE&E.Nt s do

>

3 SYNTHESE DES PRESENTATIONS ET DES
DISCUSSIONS

Le texte ci-dessous résume les présentations et les principales discussions abordées. Les
di aporama des intervenants sont diFsponibles sur |



3.1 Présentation du contexte national

Une premiere présentation du projet de « PLAN DOBACTI ON NATI ONAL CO!
POLLUTIONS DES MILIEUX AQUATIQUES PAR LES MICROPOLLUANTS » par Raphael
Demouliere (DEB, MEEDDM) et de ses 4 axes :

U Renforcer les actions de réduction a la source,
U Améliorer et renforcer la surveillance des milieux,
U Améliorer les connaissances scientifiques et techniques pour identifier les marges de
progr s et prioriser | 6action des pouvoirs pub
U Suivre les progrés accomplis

per met de situer |l e posit uradnm disponitf e surdedlanc@ bsuRBF a u
fiabilisation des données en particulier sur les axes 2 et 3.

Christian Jourdan (ONEMA) dresse ensuite les grandes lignes du schéma national des données

sur | 6eau (SNDE) qui va se tpararddédret em coarsdesignatine s r ®g
Sui vi de plans doéactions dont | 6objectif est door
donn®es sur | 6eau au publ i c postionnd AQUARERpow assistet © e nc

o O

I ONEMA d a maton ted @dles bradatives aux processus de mesures, de prélévement et
ddéanal yse. AQUAREF est en outre charg® dbéappuyer
pour les parametres, taxons, méthodes.

32 Les missions dOAQUAREF

Anne Morin, coordinatrice d6 AQUAREF, rappell e | 6historique de | &
la volont® de | a Direction de | d6eau et de |l a bi
référence pour combler les lacunes déja observées sur les données issues de la surveillance des
milieux aquatiques et renforcer | e dispositif dan
France,

En parallele, |l e BRGM, |l e Cemagr ef mettrk énlcbmmeme r [

l eurs travaux doOéappui ne ede epbud@dmsunednziliesire Visthilitédde ma i
| 6experti senEWapaent- aripepandre dbébune seule voix aux (!

en place en France de |l a directive cadre sur | 6ea
L6i mportancemamut rckeenfloacsynergie entre | es 2 axes
hydrobiologie) est également soulignée dans la mesure ou les travaux menés sur ces 2 axes
concernent |l a comparabilit® des donn®es eitatidndant i
de la DCE; ce sont |l es supports indi spensabl es
®col ogique des masses dbdbeau au sens de | a DCE.
Le projet de plan strat®gi que -2012 Ar€ligdd dhEdponsealar | es
demande delaDirecti on de | 6eau et de | a biodiversit®, e

actions stratégiques correspondantes :

Améliorer la qualité des données,

Anticiper la future surveillance,

Proposer | dexpertise fran-aise ° | 6Europe,
Valoriser et promouvoirl es travaux dO6AQUAREF,

Identifier les enjeux de la directive stratégie marine,

R®al i ser une analyse prospective pour-20donstrui

ourwWNE



Quelques actions scientifiques (prélévements, méthodes de références, etc..) déja engagées
depuis 2007 sur | es actions 1 et 2 sont bri vemel
ou les livrables peuvent étre consultés par le plus grand nombre.

3.3 Les textes réglementaires relatifs au bon état des milieux aguatiques

Cette introduction technique porte sur 2 sujets :
e liste des substances a surveiller,
e exigences europ®ennes en termes dbébassurance qu

ElI'le a ®t ® propos®e par l e comit® dborganisatio
doi nformati on des |obilser suade®d sujetssqui permettept dd fare un point
sur | es ®volutions tant en terme de substances

Marina Coquery ( AQUAREF, Cemagref) pr®sente | d6historique
en faisant apparaitre clairement la distinction entre celles qui relevent des obligations
communautaires et celles qui concernent la France soit pour la surveillance des milieux, soit parce
guodelles ont ®t ® i dentifi ®es ¢ o mmen depla comtammaiont e s (
avérée du milieu et des ses sources ponctuelles (RSDE).

Jean-Philippe Ghestem (AQUAREF, BRGM) propose un examen des principaux points de la
directive 2009/90/CE (QA/QC) de la Commission européenne établissant des spécifications

techni ques pour |l 6anal yse chimique gui i mpacteron
transposition fran-aise, qui interviendra doéici |
Les obligations résultant de ce texte sont déja prises en compte pour partie au travers du dispositif
actuel débagr ®ment (novembre 2006) mai s certains
méritent une attention particuliere :

0 Limites de guantification, pour | esquel |l es I

relativement contraignante par rapport a ses voisins ;
U Critéres de performances minimaux : LQ< NQE/3 et une incertitude de 50% autour de la

NQE, ce qui en fonction des substances nobdest
atteindre dans des conditions économiques « acceptables » ;
G Participation ° essais doaptitude et utilisa

concentrations et matrices repr®sentatives, q
organi sateurs dbéessais dobéaptitude.

Cetexteinnovant en termes de pr®coni sations techniques

membre doit sbassurer de | a bonne ex®cuti on, i mpl
La repr ®sALCESE (Mme Salvé) rappelle que les laboratoires sont trés motivés pour
s6i mpliguer dans | a miG dourdam préclseaque lesdraprésentantst desx t e .

laboratoires seront conviés au Groupe de travail qui va se mettre en place pour faire évoluer les
modal it ®s ddédagr ®ment (arr °nvi®@20du 29 novembre 2006)

Des repr®sentants dOAQUAREF ont particip® depui s
Chemical Monitoring Activity (CMA) dont est issu la directive 2009/90/CE (QA/QC). Les experts
francais ont tenté de défendre des positions liées en particulier aux définitions des limites de

guantification, mais |l e condensda nweka span QAQtc® upd 3
« épurée » par rapport aux versions projet antérieures.

JP Ghestemr appel |l e ®gal ement | 61 mpd dutcea travaoxndu GNMAAQQIUA RE F
concernent aussi Il a pr®paration déun guide de sur

également concernée par la directive sur les NQE de décembre 2008) et sur les travaux de
normalisation.



3.4 Essais inter-laboratoires

AQUAREF présente ses activités sur les essais inter-laboratoires en les resituant par rapport a la

r ®gl ement ati on encadr ant a uMareetPrededSHRUB, AQEAREFe s s ai s d
INERIS) et en mettant également en exergue les évolutions probables suite a la transposition de la

directive QA/QC (juillet 2011).

Pr®sentation des activit®s en cours men®es dans |
techniques dOAQUAREF qui recouvrent 2 aspects

U Les essais collaboratifs sur sites (Jean Philippe GHESTEM, AQUAREF-BRGM)

- eaux de rivieres en 2007,

- eaux souterraines en 2009,

- plans déeaux en 2010.
Ces essais ont ®t ® organi s®s suite au constat de
activit®s doé®chantill onnagesaietddmiontaenmemmp d rea i nsaonn
partie analytiqgue r®alis®e au | aboratoire, al or s
étape est primordiale et conditionne le résultat final. La raison de ces manques est liée a la
complexité et au colt de tels essais.
Le centre communautaire de recherche (JRC ISPRA) a également organisé récemment des essais
en riviere (2007 Pd, 2008 Danube) avec une autre perspective (prélevement et analyse par des
op®rateurs di stincts) et | elament impliguést dans ded AQdisA RE F
européens.
NB: en compl ®ment au s®minaire, AQUAREF sbest port® vol
ces essais européens afin de faire converger les 2 démarches.

Léorgani sation des esents pasdexropérafeuradiférents ét pmal@e pavun
seul laboratoire) vise en effet les objectifs suivants :

A Observer et comparer | es pratiques dodé®chant
i pour comparer les pratiques des opérateurs aux normes ou aux guides
existants

I pour proposer des améliorations de ces documents, des préconisations pour
|l es cahiers de charges, é

AEstimer |l a part de |l a variabilit® des 1 ®sul
A Estimer la variabilité des résultats pour les paramétres de terrain (pH, conductivité,
€)

Les enseignements issus de ces essais pourront étre utilisés pour la révision de cahiers des

charges ou de document s nor mati f s ai nsi gue [
| 6®chantill onnage (qui pourraient d®bouCebessais”™ ter
pourraient ®gal ement se poursuivre sous la forn
substances « a problemesé pour iidentifier des sources dobderr e
activit®s doé®chantil |l onn agen courtpoer larp@dnhisation des telse s t ®

essais collaboratifs.

U Les essais en laboratoires (analyses chimiques) (Bénédicte LEPOT, AQUAREF,

INERIS)
Les essais inter-l abor atoires r®alis®s par AQUAREF sbéinscr
| 6 a m®dnides mpratiques sur les substances de la DCE (initiée dés 2003 pour les substances
pour lesquelles aucun essai inter-l abor at oires néest propos®, ou
reconnue disponible, ou encore présentant un besoin impératif de soutien des activités de
nor mali sation). Léapplication des recommandati ons

2003-2004 ont pu étre mesurées en 2008 avec une amélioration sensible de la comparabilité (HAP
et chlorophénols dans les eaux naturelles)

-10 -



Améliorations a apporter par AQUAREF :
Mat ®r i au pour contr!lle et solution doéextrait fou
certifié, plus complexe mais aussi plus représentatif de la matrice réelle.

Améliorations a apporter par les laboratoires :

Respect des consignes données par les organisateurs. Le non respect des consignes ne permet

pas dbéatteindre |l es objectifs initiaux par -a&6expl
visdespouvoi r s publics ayant financ® | 6essai (gratuit
La gratuité de ces exercices pourrait étre remise en cause en cas de non respect des consignes.

0 Témoignage: wutilisatio
Mme M. Selve pr ®sent e |
et les améliorations qui sont attendues :

e Compte tenu des co¥%uts des EI L, i ser
officiellement a tester plusieurs méthodes (quantité de mat ®r i au do
saisie de résultats multiples sous un méme code),

e Les circuits « eaux propres » devraient intégrer des eaux brutes (surfaces ou
souterraines), représentatives de la surveillance de milieux, au lieu des eaux de
distribution souvent présentées ;

e difficult®s de trouver des EIL proposant I
analysés par les méthodes dites « multi-résidus » (pour micropolluants organiques
et méme certains métaux) ;

e Certains paramétres ne sont pas encore « couverts » pour toutes les matrices.

Les autres attentes des adh®rents dO6ASLAE porf
les prélévements.

n, probl mes rencontr ®s M.
6avis des | aboratoires adh®r
t

ai
essa

U Discussion
La discussion qui suit porte essentiell ement
parametres.
AQUAREF pr ®ci se que |l es | aboratoires doivent al
pour ces parametres.

AQUAREF propose ddédorganiser un ®tat des | ieux
réseaux européens EPTIS, PT-WFD).
Léobjectif nd@AQUAREF de rempl acer | elaborataresani s a

francais (AGLAE, BIPEA) mais de travailler sur les aspects amont. Le travail en
collaboration avec les OCILs frangais va démarrer dés 2010 afin de mutualiser et dégager

les sujets prioritaires et le partage des taches a élaborer entre les acteurs .

La question des ®carts entre | aboratoires est
peut °tre exig®e par | es donneurs dborfcisone aupr
accrédités. Tous les résultats devraient donc étre assortis de leur incertitude, ce qui
permettrait déy voir p@brorsdifférdnsai r entre des r ®su

P.Caillaudpr opose de travailler en collaboration a\
sur le terrain en assainissement ; AQUAREF reprendra contact avec Mr Caillaud pour voir
comment peuvent sbéarticuler ces travaux avec ¢C
Les bureaux doé®tudes charg®s des pr® vements
présente ) dans le GT prélévement que pilote AQUAREF.

3.5 Limites de quantification (LO)

0 Positionnement réglementaire et évolution de la normalisation (Jean Philippe
GHESTEM, AQUAREF, BRGM)

-11 -



La Directive QA/ QC parue en juillet 2009 i mpos
plus égale au tiers de la norme de qualité environnementale (NQE) ; ceci per met
mesure de prendre une décision vis-a-vis du seuil de décision (NQE) pour lequel une
incertitude maximale de 50 % sera exigée.

Mais | e mode doéest i maanification cest différent en|Fianoe ¢t en de q
Europe avec des normes nationales et méthodes de calcul variables. Or ce paramétre est
pr®pond®r ant pour diff®rentes raisons. Cbest

e un ®| ®ment de s®l ection des | abor aceenirer es d:

laboratoires)

e un des crit res de | 6agr®ment du MEEDDM

e un param tre ¢l ® pour |l a d®cision de | 6®t a
pour le calcul des moyennes annuelles)

Les questions qui se posent aujourdboaoithui peuven

1. Compatibilité de la définition de la LQ de la directive QA/QC de juillet 2009 avec la
norme francaise NF T90-210 (étude statistique sur 10 échantillons réels dopés a la
limite de quantification) ; sur certains points cette norme est plus contraignante que la
d®finition propos®e dans |l a directive, mal gr
imposer une définition plus stricte qui tienne compte de la matrice ;

2. Disponibilité de méthodes répondant a LQ < 30% NQE, en particulier pour des NQE
trés faibles ;

3. Définir, fixer des objectifs de LQ pour toutes les substances (y compris en absence de
NQE) ;

4. Impact de la mise en place dans les laboratoires de la nouvelle NF T90-210 (évolution
des exigences du COFRAC) ;

5. Impact des résultats <LQ dans lescalculsdemoyenne annuell e | ors de
| 6®t at chimique.

Les travaux AQUAREF prenant en compte ces questions en 2009 :

i Recommandations pour la transposition de la directive en réglementation francaise

(définition de la QA/QC vs NF T90-210, Impactsur | 6 ®v ol uti on;de | dagr ®i
i Etude comparative =entre | es di f f®r entes app
guantification ;

i Développement de méthodes avec des limites de quantification compatibles avec les

NQE : mandat M424 donné par la Commission européenne au comité européen de
normalisation (travaux européens sur 3 ans débutant en 2010) dans lequel le BRGM,

| 61 NERI'S et | e LNE sont impliqgqgu®s pour AQUAREF
Effet des | imites de quantification suion | 6®val
des données RCS 2007 (Raphael DEMOULIERE i DEB)

La directive QA/ QC impose un certain nombre d
pour | 6®valuation de | 6®tat chimiqgue des masse

de contrdle de surveillance, données 2006-2007). Compte tenu du nombre important de
résultats non quantifiés (<LQ) mais supérieurs a la NQE, il a fallu batir plusieurs scénarii

afin de sbéaffranchir du nombre i mportant de 1
®v a | u e rhimiq@ée®is-avis das 41 substances prioritaires.
Le guide, paruenmars 2009, sur | es r gles de | 6®valuation d:

superficielles a fixé que les moyennes annuelles des concentrations sont calculées en
remplacgant les résultats inférieurs aux milites de quantification soit par zéro,(MOYENNE
INFERIEURE) soit par la valeur de la limite de quantification(MOYENNE SUPERIEURE)
soit 2 valeurs de moyennes

-12 -



¢ Quand la moyenne inférieure (calculée avec zéro) est supérieure & NQE : mauvais

état.
¢ Quand la moyenne supérieure (calculée avec LQ) est inférieure & NQE : bon état.
e Dans | es autres c a(smais |péu®étra fixé avactun niveatl den n u
confiance de faible a ® ev®) d®pendant de
L66exemple des 1035 stations pour | esgndenbl es (

(HAP), propose un état chimique :

U mauvais a 27 %,

U bon avec un faible niveau de confiance a 11 %,

U bon avec un niveau de confiance intermédiaire a 52 %

U bon avec un niveau de confiance élevé a 10 %,
Cetexemple soul igne | 6i mportance dobéam®liorer l es |
p®r enni ser un tel ni veau doéincertitude sur | 08¢
surveillées puisque cette incertitude est liée a des valeurs trop élevées de limites de
guantification.

0 Comment respecter | es exigences des cahiers de

laboratoire (Sonia WANNER, CAR)

Mme Wanner rappelle toutes les difficultés auxquelles se trouvent confrontés les
laboratoires. Outre les questions évoquées précédemment des arbitrages doivent étre faits
guotidiennement par le laboratoire :

e Doiton prendre en compte |l e rendement doextre

e Peut-on regrouper les matrices ?

e Comment doper le biote et les sédimentspour cal cul er |l es render
?

e Comment trouver une matrice représentative non contaminée (pour définir les LQ) ?

e Comment r®soudre la difficult® de | 6absenc

dites « multi-résidus » (intéressante économiquement) sans impacter les LQ ?

Léensemble de ces questions m®ritent des clarific
AQUAREF.

U Discussion

-La question de | a prise en compte du rendemen
analyses est soulev®e car tous |l es | aboratoire
En principe, selon Mme Wanner, cobest un arbit
80% et 110 % de rendement, i nédy a pas <corr

systématique.

Pour |l es eaux | es plus char g®es, il est reco
étalons marqués ; cette pratiqgue devrait se g®n®r ali se
pour toutes | es mol ®cul es et Néellyateute milgplier 6 an al

les étalons ou de travailler par famille (mais il peut aussi y avoir des comportements
notablement différents dans une méme famille chimique).

La question des | imites de quanti f i caageripose pl us
le probleme de la concurrence des laboratoires étrangers qui peuvent étre agréés en
France en wutilisant une autre m®t hode de <calc

doute aux commanditaires de s aslsalapassationidor s de
marché, que les LQ sont bien estimées sur matrices réelles.
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36 M®t hodes dbéanal yses

U Fiches méthodes AQUAREF et validation de méthodes (Sophie LARDY-FONTAN,
AQUAREF, LNE)

Sophie Lardy-Font an pr ®sente | es m®t ho duersdamsies lpborat@ress et
des ®t abl i ssemenwwsvagdae™PUAREF L& ur principe néest
concurrencer les méthodes normalisées ou les méthodes internes, mais plutét de donner a tous

les laborat oi res | a possibilit® de sbébappuyer sur ces m
Les différentes étapes de validation proposées par le consortium européen NORMAN sont celles

retenues par AQUAREF. La validation doit aussi prendre en compte et si possible respecter les

exigences de la directive QA/QC, ainsi que celles de la norme NFT 90-210 :2009. Il est a noter que

celles-ci ne sont pas équivalentes.

Loapproche selon NORMAN est bas®e sur 3 niveau

1- M®t hode b®n®f i ci a intra-ladodatoireeutilisaldel pardle labioratoire de
recherche qui ;| 6a d®vel opp®e

2- Méthode utilisable par des laboratoires experts via un transfert de technologie ;

3- Méthode utilisable par des laboratoires de « routine » avec validation externe inter-
laboratoires détaillée.

Les processus de décisions sur les méthodes a développer en priorité doivent étre basés sur des
consensus :
1-Choi x du domaine dbéapplication (
2- Evaluation des m®t hodes par un ¢
3- Définition des priorités sur les étapes de validation Norman

anal ytes, matr
oll ge dboexper
Les laboratoires sont appelés a réagir sur les travaux déja réalisés par AQUAREF et

pourront étre sollicités le cas échéant par AQUAREF en fonction de leur maitrise sur
certaines méthodes.

Le LNE propose ensuite un court exposé relatif a la problématique des blancs et les difficultés pour

obtenir des blancs compatibles avec les exigences de limites de quantification. Dans la plupart des

cas, il sbéagit plus dobéune |aparatosetde la containinationderlomgede ma ™ t r
l a cha " ne dbéanal yse, gaukei ndiegsu epsr odpersi ®a MRes| yptheyss.i cAof i
pratiques des laboratoires, une enquéte a ainsi été lancée fin 2009 par le LNE vers les
laboratoires, qui sera exploitée via AQUAREF.

Le questionnaire pourra faire | 6objet dbéune rel an
de forme.

La question des mati res en suspension (MES) a en
méthodes permettant de prendre en compte de maniere efficace les matiéres en suspension lors

de | 6analyse dbébune substance dans un ®chantill on
MP Strub pose la question de la prise en compte des MES par les laboratoires. Quelles sont les
pratiques ?

M. Alain Franco (laboratoire de Rouen) indique effectivement que cela pose probleme et que
suivant les techniques et méthodes, les MES peuvent étre plus ou moins bien prises en compte.
La question des pratiques de dopage des eaux en MES pour valider les méthodes est également
évoquée. Des solutions sont utilisées par les laboratoires mais ne sont pas harmonisées.

Question soulevée : dans quel programme doéacc?Mecilathattideon s o
eau ? avec les sédiments dans le programme 156 du COFRAC ? Question a poser au COFRAC.
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3.7 Evol utions de | 6agr ®ment (Emilie BREUGNOT,

Léinstruction des dossiers ¢ agr®ment e est faiteée
base ddédune v®rification des <crit res Ildo@galPemani
accréditation.

Léauditeur appliqgue un cahier des charges (
www.labeau.ecologie.gouv.fr et sur le site du COFRAC -www.cofrac.fr/doc/docs2/commun/lab ref

18.pdf).

La liste des laboratoires avec leurs paramétres et matrices agréés est actualisée en permanence

sur | e site LABEAU suivant | es d®ci sions ddoag
quotidiennement ; un courrier avec d®cisions dobagr ®ment
laboratoire.

=> Publication sur | e site LABEAU des agr ®ments

(entre 15 et 18 mois).

En octobre 2009, 166 laboratoires étaient agréés ou en cours dobéinstro00cti on
paramétres.

Il existe désormais dans LABEAU un outil de recherche des laboratoires agrées par matrice et
paramétre.

Les ®volutions n®cessaires de | 6agr ®ment doivent

- de la circulaire rejets (DGPR )
- des NQE
- de la transcription de la directive QA/QC .

De méme, des évolutions sont envisagées pour tenir compte des prélévements :

- harmonisation des pratiques et des manuels

-mi se en pl ace do wumemddue dn@rmationdispgpnibée Idés 2410 pour
|l es eaux cours doboéeaux)

- essais collaboratifs

AQUAREF sera impliqu® dans des visites de | abora
novembre 2006 (quelques laboratoires chaque année) afin de :

- faire remonter les difficultés auxquelles les laboratoires sont confrontés,

-de proposer des solutions pour une am®lioration

Ce travail fera | d6objet de | a publication doéun r a
laboratoires « Vvisités »)

Enfin, des questions similaires pour l a mise en
examinées par AQUAREF.
De nombreuses gquestions ont ®t® soul ev®es suite

Claire RIOU (AE RM&C) a soulevé la questionde 16 ut i |l i sation de | dagr ®men
appel s :doéodmment faire pour respecter | 6exi genc
anal ys®es dans | e cadre de | 6agr ®ment (l'es | abor

agréés pour toutes les substances).

CJourdan ( ONEMA) pr ®ci se que | 6application de | 6agr ®
pour | e premier cycle (notamment pour | 6utilisat:.i
ne sera plus le cas pour le deuxieme cycle. Des lett r es db6averti ssement aux
envoyées en cas de probleme. Par ailleurs, pour des questions de difficultés d 6 or gani sat i
| 6agr ®ment ne g re pas actuellement |l a port®e fle

A Franco (Laboratoire de Rouen): s oi | ®06@ & e s slaborapomes ene France pour une
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substance, faut il aller chercher un EIL au niveau européen? A QUAREF signale qudi
exigence de | d6agr ®ment .

L a n®cessit® de reformuler clairement | esns exi ge
déoapplication soient transparentes est mentionn®e
Une discussion sur l a codification SANDRE et | e
| 6i mportance doé wnelabas da donméegdes paraniéetaes et surtout des familles

de param tres ainsi gue des m®t hodes, sujet sur |

Un groupe de travail, auquel les représentants les laboratoires seront associés, se réunira dés
janvier 2010 (26 janvier) poudei hbage®mkas. travau

3.8 Substances émergentes (Marina COQUERY, AQUAREF- Cemagref et Valéria DULIO i
AQUAREFE-INERIS)

Une pr®sentation de | 0enjeu analytique | i ®e aux
réglementées est proposée pour conclure lajourn®e . El | e souligne qubil exi
trés peu de données pour une évaluation correcte des risques, et le besoin de moyens pour mieux

exploiter |l es donn®es et | 6information disponible

- Besoin de nouveaux programmes de recherche pour améliorer le niveau de connaissances sur

certaines substances en termes de risque, de comportement, etc.

- Améliorer la validation / harmonisation des méthodes,

- Améliorer les outils innovants de mesure : échantillonneurs passifs, outils biologiques (effet),

- Transférer les méthodes analytiques souvent cantonnées au stade de recherche en routine

|l orsqubéun risque av®r® pour | es ®cosyst mes a ®t®

4, Conclusions et suite adonner

Un questionnaire a été remis aux participants afin de recueillir leur avis sur le besoin de rencontres

régulieres tellesque celles-<ci et doéun | ieu dbé®change.
Léanneegrdupe | 6ensemble des r®ponses obtenues.
Ces r®ponses montrent | e souhait des partingespants
multi-thématiques (1 par an pour environ 60 % des personnes interrogées et 2 par an pour 40 %).

70 % des | aboratoires sont ®galement pr°ts ~° so6im

Compte-tenu des échanges de la journée et des réponses au questionnaire, il est entériné
gUBAQUAREF organisera dbéautres journ®es.

En 2010 est déja programmée une journée sur les analyses des rejets dans le contexte de la
circulaire DGPR de janvier 2009 (opération RSDE) sur les rejets.

1 sembl e qudun sGr®cuipfei gduee taruaxv am®t hodes dbdanal ys
envisageable des 2010 pour une plus large participation des laboratoires aux priorités voire une
participation active sur le développement de méthodes.

Enfin, un séminaire spécifique sur les essaisinter-l abor at oi res sembl e ®gal eme
compte tenu de | dattente et des questions soul ev®
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Annexe 1

Liste des participants
(22 octobre. 2009)
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