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Contexte

v" Circulaire du 5 janvier 2009 « Poursuite de l'action RSDE » qui fixe les
modalités de la surveillance des substances dangereuses dans les rejets
industriels est accompagnée de prescriptions techniqgues  (annexe 5)
applicables aux opérations de prélevements et d’analyses

v Circulaire STEU... recommandations analogues pour les stations
d’épuration domestiques (en cours)

v Des guides existent (ISO 5667-10 et 5667-3, FDT 90-523-2)
... Mais lacunes ou informations contradictoires

v' Prescriptions peu explicites pour :

Le conditionnement : protocole d’homogénéisation non défini
Les blancs de prélevement / vérification : protocole non défini

La nature du flaconnage de collecte pour une recherche
simultanée de différentes substances : non défini

La conservation des échantillons avant analyse : techniques
alternatives a la réfrigération ? 2
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Creéation d’'un espace d’échanges

Pratiques d’échantillonnage en assainissement pour | a
mesure des micropolluants

- 18" séminaire technique (nov. 2008) - 36 participants

- Création des SGT -> 35 réponses positives pour participer
v Organismes de recherche
v" Laboratoires

v" Agence de I'Eau, Onema, Grand Lyon
v Industriels
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Regles consensuelles de bonne pratique

]
SOURCES D’ERREUR APLUAREF CTemanrel ;ﬁmm
SOLUTIONS PREVENTIVES oyl
)
% Stratégie inadaptée Visite preliminaire. Echantillonnage représentqtif’del lamasse d'eau ciblee. Connaissance du nthme des
c apports, du termps de sejour dans e procede d'epuration. Cibler le temps approfprie demps sec ou de
g pluie selon I'ohjectif). VYerifier la position du point de prélévement en entrée favant retour en téte) ;
= | Technique inadaptée - Echantillonneur automatique refrigeré. Récipients collecteur et tuyaux propres ; Mature des matéraux
% a) masse déchantilon trop faible Spefclﬂque A suhqtanceg rechgrchee; : ) f _
c B) madification par adsarpbion, a) Prévor le vollme o échaptiions néceasaive gl apaiyses guant Je démarrage de féchaptifonnage |
Q volatilsabion B Stockage & Fatwis de f3 fmigre 24 b a0 plus (e adsobiion des métaus, photodéoradation oe certgines
o o) contarmination hormanes) | Prévoir un mode de préévement spécifigue pody les substances volaties |
&) Utiization oy matéviel oe pature spécifligne avant lmpdrgtivement sobi un favage aooroods | cottamination
Utinsat o teriel o t [d t i ot ) i} B )
_ Stectée en réalizant réguiérement des Blancs oy systéme de préldvementiéc hantilonhage.
détech Naant véoe t ofes B o t o S téchantil
c
Q Flaconnage dvolume, nature) Flacons fournis par les laboratoires d'analvses selon plan d'échantilonnage (nombre de points de
o prelevements, nombre d'echantilions par point) ; ne pas interchanger les bouchons entre flacons |
c - - — , - ; - . T , - - T - -
c Echantillons non homogene Uilization systematique d'un systerme d'homogenisation mecanique ne modifiant pas Fechantillon. Yerifier
.g I'efficacite de la procédure.
'CCJ Contamination (contact, Me pas toucher 'eéchantillon {méme avec des gants), ne pas fumer ; Contrdle de la contamination en
o atmosphere, ligne realisant regulierement des blancs du systeme de prélevementiechantllonnage.
© conditionnement)
— Conditions Caisses isothermes fermées avec accumulateurs de froid
p—
8_ Efficacite du maintien de la tetmpeérature parmesure de la température des echantillons 2 la reception.
8 Durée Transparteur express
© Casse Emballer les flacons de werre. Bien fermer les bouchons des flacons et les disposer verticalerment. Limiter
= les mouverments horizontaux et verticaux dans les caisses isothemmes.
REFEREMCES U5 Geological Survey (20057 Handbooks for Wiger Resoumes Inestigations. Matioral field
150 6687-10 (1992). Patie 10: Guide pour Feshantillennage des aux résiduzies. 20 p. rﬂjﬁﬁ%“;';:;ﬁ{l?ﬂ:ﬁ?“”a'”d“’ Teehniques of WaterResoures hestiggtions,
|NER|SDRC-CHEN-%SBD-PD&-NBO"DZD&I} (20027, thierda charges technique des opeations dEpI'\'Eh?UEITlEﬂlTS_E‘t . NF EM 150 19458 (2006). Echantillonrage pour anabyse microbiologique. 29 p.
i@%ﬁﬁnﬁfﬁﬁ?@ﬁ'ﬁﬁiﬁi&gﬁ PP €8 AN 06 T B SUbanG S dangerauce dare feu arids | FD TOO-G23-2 (206). G de prléemnt pour e 0 o e o
insallaions classées
(nov. 08) D e TS, S D S S ST S | Pn S SRS G e e i o
;E gﬂlfsﬁié;r;e prelmmernt dle_a'fl rEIdL.EIrE. . . . . . . su;aﬁ:é-pﬁsrtaiggau;ne.r'g;mg-l:?ms Ig eazﬁ Eé?gpﬁﬁ;-iﬂmg?ﬁsimfsm
-3 (20041 Partie 3 : Ligres dimctrices pour la corsenvaion & la manipdation des dchantillors d'eau. 36 p. projet de mchemhe MWPERES, Techriques Sciences et Mthodss 0%, pp. 33-101.
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Groupes de
travail nationaux
sur méthodologie
terrain/labo
(AQUAREF 2010)

Les besoins complémentaires

v des éléments nouveaux doivent étre apportés sur :

— L’homogénéisation lors du conditionnement (SGT 1) ;

— Les blancs de prélevement et les procédures de vérification? Les perturbations
induites par les systemes de prélévement en place en permanence sur STEP
(SGT 2);

— Le choix de la nature du matériel et de la procédure de nettoyage (SGT 3) ;
— La conservation des échantillons avant analyse (SGT 4) .
yse (56T 4) =) | 2009/2010

— Les incertitudes liées aux échantillonneurs automatiques (SGT 5) ;
— La faisabilité des prétraitements des échantillons sur site (SGT 6% ; :

2010/2011

v Transfert aux opérateurs :
—La formation des opérateurs de terrain. Elaboration d’un support de cours (SGT 7) ;

— Seminaires : (2) techniques d’analyses et (3) calculs de performances de STEP (8&9)
5
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auarer FIn 2009 : demarrage des 4 premiers SGT

SGT_ 1 SGT_2 SGT_3 SGT 4
Qo I,_e‘s blancs de Le choix de la nature du
29 préléevement et les L. . :
= , T i materiel et de la procédure de | La conservation des
o= L’homogénéisation lors du procedures de - . .
o ® " ) P . nettoyage du matériel de échantillons avant
o E conditionnement ; vérification (cas préleveur i ) ..
25 . . . prélevement ; Compromis si analyse.
o c apporté ou préleveur présent : :
3= o recherche de plusieurs familles
sur site);
b= Elaboration d'un protocole , . tableau famille de substances
O . Elaboration d'un protocole R
D pour tests ultérieurs L vs. nature flaconnage et tableau de synthése
o) pour tests ultérieurs (2010) .
o) (2010) procédure de nettoyage
Lo
2 3 mise en commun des mise en commun des Mise en commun des pratiques mise en commun
88 pratiques et contraintes pratiques et contraintes + synthése pratique des analystes
(U S
— O
= &
w O : . L A , ; L . . -
9 9 1 journée de réunion + 1/2| 2 réunions + 1 journée de 2 réunions + 1 journée de 1 réunion
g' 9 journée de rédaction rédaction rédaction + échanges de mails
28
S8
= -c_ﬂu 4 janv. 2010 7 déc. 2009 7 déc. 2009 4 janv. 2010
xQ
Q2 g
‘ggg 11 (34 %) 12 (38 %) 15 (47 %) 10 (31 %)
(@)
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3
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Principes de fonctionnement

v_ ouvert a tous
v implication basée sur volontariat

v différents niveaux d’implication
e réunion, relecture, ...
» fournisseur de connaissances ou aussi de données, rédaction

v'1 a 2 réunions par an par SGT
v'1 rapport par an, mis en relecture par I'animateur a tous les
participants

v'Pour participer, contacter =

e jean-marc.choubert@cemagref.fr
* ou Bénédicte Lepot (INERIS)
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Extraits des travaux en
cours
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Lors de I'’échantillonnage (STEP, filiere Eau)

Flacon collecteur _ (échantillonneur automatique) :
Flaconnage verre (10 L a 20 L), Assigné au point de prélevement
Tuyau d’aspiration en Téflon
Prélevement par pompage ou bien par dépression
Bol en verre recommandé mais non obligatoire

Tuyau de Préleveur
échantillon moyen 24 h prelévement a“t"m:ﬁlﬂ“‘;(mf’“(’
asservi au debit
> Pompe / bol asp
Automatique
Réfrigére

crépine

temps residence Eau < 1 min

« Analyse des micropolluants dans les rejets canadis» - AQUAREF -

temps residence Eau 24 h
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Réflexion en cours (SGT3)

« Deéfinition d’'une procédure de nettoyage des
differents organes de I'échantillonneur pour :

Les réactifs (Détergent + eau acidifiee + solvant + rincage a
'eau )

Les conditions d’application :Volume, Temps de contact,
frequence

non changees (bol, bras...)

Gestion pour que le matériel soit dédié au site, et au point de
prélevement

10
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susrer | ors du conditionnement... (SGT1)

Systéme homogéisation Attention : ce systeme ne doit pas
mecanique contaminer I'échantillon
Nature (téflon, inox) ? _ _
Forme de la pale ? Essais sur effluents a différents

pH (acide neutre, basique)

Flacon verre (10 L) Mise en flacon -

. , . a ?
continue ou séquentielle ? par systeme de pompage *
entonnoir de répartition ?

« Analyse des micropolluants dans les rejets canadis» - AQ!I Mode de remplissage ?
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Les blancs du systeme de
préelevement (SGT2)

Définition de 'Annexe 5 (RSDE?2)

Le blanc de systeme de prélevement = moyen de vérifier I'absence de
contamination due aux matériaux (flacons, tuyaux) ou contamination croisée
entre STEP successives.

Il appartient au préleveur de les mettre en ceuvre, 3 h minimum, réalisable en
laboratoire en faisant circuler de l'eau exempte de micropolluants dans le
systeme de prélevement.

informations restant a preciser :

Nature de I'eau « exempte de micropolluants »: Eau robinet ? Eau déminéralisée
? Evian ? ... (conditions pH)
Domaine d’application : matériel de prélevement ayant subi une étape de lavage

Durée de l'essai ?, et y a t il un rincage avant "Mise en route" prélevements
automatigues avant essai (mini 10 litres)

12
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aguarer - Mesures des substances volatiles
(SGT2)

Pour les substances volatiles (COHVs et HAP legers),
les prélevements par échantillonneurs automatiques

sont ils a proscrire ?

Tests a mener pour evaluer les pertes
* Perte lors du prelevemen ! 2
 Perte lors de 'lhomogénéisation ? a»_':"’(\

* Perte lors du stockage ?

- Comparaison échantillonneurs a pompe péristaltique
et a systeme a depression (sur 24h)

13
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seuarer Conservation des echantillons  (SGT4)
(entre le conditionnement et I'analyse)

Trame de synthese en cours d’élaboration

Paramétres | Flaconnagel Particulal Conservation | Délai entre | Conservation | Délai avant

rités durant fin de laboratoire étape de
transport prélevement préparatio
et réception n
au labo
HAP Verre brun, A Entre 2 et 8°C, 24 Hmaximum Réfrigération Mesure
Capsule téflon I'obscurité  contrble par entre 1 et 5°C des MES
ou feuille de enregistreurs en
papier température parallele
aluminium pour
calcinée définir si
analyse
particulair
e et
aqueuse

Quels agents de conservation ?
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ui ont démarré en 2010

SGT 7

La formation des
opérateurs de terrain.
Elaboration d’un support
de cours. Guide
technique.

transfert et diffusion des
acquis (onema, paraclay)

synthése des acquis pour
faire un support de cours

3 réunions
+ rédaction

fin 2010

13 (41 %)

AQUAREF SGT 0
SGT5 SGT6
Les incertitudes liées aux
2o echantillonneurs La faisabilité des
S = automatiques : e o
© .2 : ) : prétraitements (filtration,
o © (volume prise d'essais, o
o E extraction eventuelle) des
23 type de pompage, . . .
3 7 ° échantillons sur site.
¢» + |diamétre tuyaux, présence
crépine, ...)
essai avec plusieurs
-:g préleveurs -automatique >
meme échantillons ? Et protocole
6 meme résultats
d'analyses ?
23 plan d'échantillonnage .
c 3 2010 i & planif mise en commun des
3 8 ( SIS LSS pratiques des analystes
& g_ (aquaref 2011)
> o
w @ , . . P
0 S 2 réunions 2010 + 1 essai 1 réunion
g‘ 9 (2011) + échanges de mails
28
5.3 i
£ fin 2010 fin 2010
3 8 (plan d'échantillonnage)
x =
© 9§
€85 11 (34 %) 10 (31 %)
o c?©
258
5
2 LNE LEESU
E (J. Lachenal) (J. Gasperi)
«Analyse dey £

REF - 1

Agence de I'Eau
Loire Bretagne
(F. Eymery)

is (LNE)
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Perspectives

 Fin 2010 :
— Documents écrits : 1¢ version du guide technique ;

Protocoles pour tests ultérieurs, résultats d'essais
experimentaux et synthese de données

— SGT 8 : journée d’echanges sur les methodes d’'analyses des
micropolluants dans les rejets canalisés => 17 janvier 2011

o 2011 — 2012 : poursuite des essais et synthese globale

— SGT 7 : Transfert aux opérationnels par document technique et
support de formation

— Essais inter-laboratoires en rejets canalisés organisé en 2011

— SGT 9 : journee d’échanges sur les méthodologies pour
calculs flux et rendements des STEP

16
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Laboratoire national de référence pour la surveillance des milieux aquatiques

Merci de votre attention !

(E*ma ref

hf‘* Sciences, eaux& terriidines

INERIS

maitriser le risque |
pour un développement durable

« Analyse des micropolluants dans les rejets canadis » - AQUAREF - 17 janvier 2011 — Paris (LNE)



