AQUAREF

Essais collaboratifs a vocation
de démonstration

Analyses chimiques
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Contexte
AQ_)UA-REF

e Organisateur EIL sur la matrice « eau » : 20 ans
Synthese 2002

— Mangue de comparabilité des données, sur les analyses des
micropolluants organiques dans les eaux.

— Absence d’EIL sur certaines substances organiques peu ou jamais
testées a ce jour, voire pour lesquelles il n'existe pas encore de

méthode normalisée.

e Réorientation activité « EIL » : 2003

— Retrait en tant organisateur EIL imposé par agrément ou accréditation
— Développement activité " EIL " sur les substances de la Directive Cadre
Eau
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Nouveaux Objectifs AQUAREF

e Essais destinés a :

— Obtenir une comparabilité satisfaisante des résultats issus des
différents laboratoires chargés de la surveillance de la pollution du
milieu aquatique

— Améliorer la qualité des analyses en particulier pour les substances
organiques de la directive cadre eau

e Et peuvent également étre destinés a :

— Valider des projets de normes : incidence directe sur la réglementation
ou sur le milieu aquatique.

— Mobiliser des laboratoires sur de nouveaux sujets

e Quverts a tout laboratoire francais ou européen
 Financés par ONEMA
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Sélection des

AQUAREF
substances de la DCE

e Substances pour lesquelles :

Absence actuelle de méthode officielle matrice eau [Chloroalcanes (2008),
PBDE (2009)]

Absence d’EIL en France [Chlorophénols (2004/2008)]
Mise en évidence de 'omniprésence dans I'environnement [HAP(2003/2008)]
Problématique liée a la contamination des blancs [DEHP (2008)]

Etats des lieux sur masses d’eau / déclassement systématique d’une masse
d’eau / bassin / niveau national

Préparer la position francaise en vue de la révision d’'une norme [OTC (2008)]

Validation de normes [ISO 21459 et T 90-187-1 glyphosate (2007),
XPT 90-124 IHV (2008), 1SO/DIS 28540 HAP (2009)]
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1¢s EIL spécifigues aux

AQUAREF
substances de la DCE <p

e 2003 — 2004 : EIL sur substances de la DCE

— EIL 2003 : Hydrocarbures Aromatiques polycycliques (HAP) et
Composés Organiques Halogénés Volatils (COHV)

— EIL 2004 : Pesticides et Chlorophénols
e Bilan a fin 2004

— Note de synthese " Comparabilité des données : sur la bonne voie... "
réalisée a partir des essais interlaboratoires (EIL).

e dispersion dans les valeurs rendues quelle que soit la matrice testée
(solution synthétique, eau d'alimentation ou eau résiduaire).
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Enquete AQUAREF

e 2005 : Enquéte aupres des laboratoires (EIL 2003 et 2004)

— recenser les pratigues en terme de contrdle qualité mis en place dans
chaque laboratoire

— identifier les sources de variabilité susceptibles d'expliquer la dispersion
observée dans les valeurs de mesure produites lors des EIL 2003 et 2004 ;
les informations collectées par le biais des EIL étant insuffisantes pour en
expliquer l'origine.

e 2006 : Exploitation de I'enquéte

—

A conduit a
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Exigences

complémentaires

AQUAREF

Vérification
contrble qualité

interne

Vérification de
I"aptitude sur des
extraits organiques

Vérification de
I"aptitude sur des
matrices aqueuses

( Maitrise des influences ) (

(contamination réactifs,
verrerie, systéme de mesure,
défauts instrumentaux)

eFourniture de blanc exempt de
substances a rechercher

g J -

Maitrise de la chaine
analytique

eFourniture de solutions étalons,
extraits organiques

. . O\
) (Maltrlse de I’extraction et

de la détection
(processus analytique)
eFourniture de matrice « eau

dopée » : eau alimentation,
naturelle, résiduaire etc...

J \_ J

( Maitrise de la justesse h
des résultats
(point de contrdle)

eFourniture de solution étalon et
d’eau exempte de substances a
rechercher

J

EIL en vue de
v/Satisfaire aux exigences de

EIL a vocation de démonstration,
a acquisition de connaissances

I'accréditation ‘ISO 17025!
Criteres d’'obtention de I'agrement

du Ministéere
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Les progres observeés AQUAREF

e Veérifier que les recommandations issues de |'enquéte
permettent

— Améliorer la comparabilité des données

Démontrer I'intérét pédagogique des essais interlaboratoires

e Comment??

mémes familles de substances (HAP — Chlorophénols) ;
mémes matrices ;
mémes niveaux de concentrations ;

méme traitement statistique

e La seule différence : intégration des exigences (matériaux
d’essais destinés au contrble qualité interne)
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Les progres observes AQUAREF

e Constats: N_09 03682B_Action5.pdf

— Amélioration sensible de la comparabilité des données :
e Dispersion intralaboratoire

} pour I'ensemble des HAP et Chlorophénols
e Dispersion interlaboratoire

— ldentification biais spécifiques aux laboratoires

e Biais détecté a | ‘aide du blanc pour 37% des laboratoires (4 HAP)
et 9,5% (chlorophénols)

e Biais détecté a l'aide du point de controle (26% des laboratoires pour les HAP,
14% pour chlorophénols)

— En absence de ces exigences l'origine des écarts est plus difficilement
identifiable pour I'organisateur mais également pour le laboratoire
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Les progres observeés AQUAREF

Ameélioration sensible de
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Comparaison de la dispersion intralaboratoire (CVrép) entre les essais 2003 et
2008 en fonction de la matrice analysée HAP
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Les progres observeés

AQUAREF

R

Essai 2003 / Matrice analysée

Essai 2008 / matrice analysée

Dispersion observée Solution synthétique Solution synthétique
N Eau naturelle N Eau naturelle
(extrait) (extrait)
Dispersion
interlaboratoire 13.8%
moyenne CVRmoy
Dispersion
intralaboratoire 6.9% 10.7% 3.4% \ 7.9% \
moyenne CVrép moy
Dispersion
interlaboratoire 6 1% 17 59 11,0% 17 7%
minimale CVR min ’ . ’ . Benzo [b] ’ .
R Fluoranthéne Fluoranthéne K Fluoranthéne
Substance la mieux fluoranthéne
maitrisée
Dispersion
intralaboratoire 3 8% 8 7% > 19 6.2%
minimale CVrép min ’ ! ’ ’
F_' Benzo[a]pyréne Fluoranthéne Anthracéne Anthracéne
Substance la mieux
maitrisée
Dispersion
::;i:'r:':f:it\j’:;ax 36,3% 44,4% 20,1% 31%
R Naphtaléne Naphtaléene Anthracéene Naphtaléene
Substance la moins
maitrisée
Dispersion
intralaboratoire 21 4% 15 1% 4,3% 9,5%
maximale CVrép max . e r-7° Indéno[1,2,3-cd] Indéno[1,2,3-cd]
; Acénaphténe Napthaléene . .
Substance la moins pyréne pyréne
maitrisée
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Les progres observeés

AQUAREF

7, R
TIN

Essai 2003 / Matrice analysée

Essai 2008 / matrice analysée

Dispersion observée solution Solution
L. . Eau naturelle synthétique Eau naturelle
synthétique (extrait) (extrait)

Dispersion interlaboratoire
moyenne CVR moy

63.4%

T /

54.6% \

Dispersion intralaboratoire

. 8.9% 15.2% 2.8% \ 6.5% \
moyenne CVrép moy
Dispersion interlaboratoire 42,6% 32,6% 15 6% 42,8%
minimale CVR min 4 chloro 3 2,4,5 . S 2,4,5

. e . . . . . . 2,4-dichlorophénol 3 .

Substance la mieux maitrisée méthylphénol trichlorophénol trichlorophénol
Dispersion intralaboratoire 7,4% 9,9% 0,9% 3,7%
minimale Cvrép min 4 chloro 3 4 chloro 3 2,4,5 2,4,5
Substance la mieux maitrisée méthylphénol méthylphénol trichlorophénol trichlorophénol
Disp-ersion interlaboratoire 51,1% 108,7% 60,9% 65,4%
maximale CVR max 2,4-dichlorophénol entachlorophénol 4 chloro 3 entachlorophénol
Substance la moins maitrisée ’ P P P méthyilphénol P P
Disp-ersion intt"alaboratoire 12,7% 1% 4,3% 10,1%
maximale Cvrép max entachlorophénol | pentachlorophénol 4 chloro 3 3 chlorophénol
Substance la moins maitrisée P P P P méthylphénol P
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Les actions a poursuivre...
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Persévérer dans cette démarche d’amélioration conti nue

Du ressort de I'organisateur

En fournissant a chaque EIL des
matériaux d’essais destinés au
Controle Qualité

En intégrant a chaque EIL une solution
« extrait » type matériau certifié
valeur de référence : valeur du
certificat

En proposant des matériaux d’essais
complexes représentatifs des eaux
rencontrées dans I'environnement

En vérifiant que 'amélioration sensible
constatée est également observable
sur d’autres familles testées par le
passé
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Du ressort du laboratoire

En respectant les consignes de
I'organisateur (restitution des
données dans le bon référentiel
(unité), liées au contrdle qualité)

En considérant les matériaux de
controle qualité comme des
matériaux d’essais réels et non comme
une contrainte supplémentaire

En utilisant le mode d’étalonnage le
plus approprié en privilégiant :
étalonnage direct dans une matrice proche
des matériaux d’essais, ou étalonnage
externe avec prise en compte du
rendement ou étalonnage interne avec

X étalons internes
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Pour tout savoir :

Site spécifique aux EIL http://www.ineris.fr/eil/

Informations diverses

Annonce du programme / an
Formulaires, notes, rapports d’essais en ligne

Transmission des résultats par saisie en ligne (format unique)
Confidentialité des essais : attribution d’un code confidentiel
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AQUAREF
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ACCUEIL des EIL CONTEXTE sA

Depuis plus de 20 ans. [INERIS, organise des essais interlaboratoires dans diferents types de matrices,
notamment dans les domaines de [EAU et de [AIR.

Ces essdis sont destinés a .

& Améliorerla qualité de mise en ceuvre des méthodes d'essais, tant au niveau du prélévement qu'au
niveau de I'analyse,

& permettre aux participants de situer |a justesse de leurs résultats par rapport aux valeurs de référence et
d'evaluer leur répétahilite,

& abtenir ainsi une comparabilité satisfaisante des résultats issus des différents laborataires charges de
Ia surveillance des rejets dans le milieu aquatique et dans lair.

lls peuvent également étre destinés 4

@& Validerdes projets de normes,

# mobiliser des laboratoires sur de nouveaux sujets afin de connaitre et ameliorer les pratiques de
chacun et destimear la variabilité des opérations de prélévements vis 3 vis de la variabilité de 'analyse,

@ obtenir des données de répetabilite et de reproductibilite de mesurage ou d'analyse, pour les diférentes
substances recherchees, 3 différents niveaux de concentrations, B
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INERIS AQUAREF
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09_HAP_ISO_28540 : Polycyclic Aromatic Hydrocarbons [30/DIS 28540 12/06/09

RESULTS REPORTING Trial 2009 102844 Identification number of the laboratary - 9100
Instruction:

AEEESS mernber area The participants shall fill this form in compliance with the requested formats, especially units. The structure and contents of this document are locked. Participants
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AQUAREF

Merci de votre attention
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