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» Définir des recommandations genérales en termes de prélevement et
prétraitement des eaux de rejets avant analyse

o Etablir un tableau de synthese des données existantes (norme,
experience)
En vue de préserver l'intégrité de la composition de I'échantillon en
limitant la deégradation et [l'adsorption sur les parois entre le
prélevement et I'analyse. Partition dissous/particulaire généralement
difficile a conserver autrement que par le froid appligué pendant 24 h
maximum.

La phase d’échantillonnage n'a pas été abordée, les conditions de
conservation existant déja (prélevement réfrigeré — exigences
RSDE/STEU)
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Difficile :
—préserver l'intégrité de I'échantillon entre échantillonnage et analyse en
terme de concentration et de partition,

—limiter la disparition de certaines molécules (biodégradation, adsorption sur
les parois, volatilisation),

—minimiser la modification de la partition de substances entre phases
dissoute et particulaire.
*Encore plus vrai lors de la recherche de micropolluants a I'état
de traces dans les effluents urbains et industriels

sIncohérence existante entre normes analytiques et/ou guide 1SO
5667 sur le délai de conservation avant analyse

eCertaines substances RSDE ou STEU : aucune données
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DECISIONS PRISES (réunions)
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Prise en compte des evolutions du projet ISO 5667-3 sur les
conditions de reéfrigération differentes durant le transport et au
laboratoire :

Transport : stockage des échantillons dans une enceinte réfrigérée capable de
maintenir une tempeérature entre 2 et 8 T. La température de I’enceinte réfrigérée
devra étre controlée.

Laboratoire : stockage des échantillons a une température entre 1 - 5 C.

Controle a reception des enceintes refrigerees réalisé par

laboratoire
La question de l'utilisation des données d’analyses quand la température a dépassé
8T reste posée. Le laboratoire devra définir des criteres d’acceptabilité des
échantillons si dépassement (>8<C).

Réception au plus tard 24 heures apres le conditionnement sur le
terrain

INECRIS o
Journée de restitution et d’échange

maitriser le risque | Aqual’ef - AELB

pour un développement durable



DECISIONS PRISES (réunions)
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4. Pour des raisons de sécurité du personnel préleveur, it e sz e
agents de conservation préférentiellement au laboratoire des

réception des échantillons.
0 Si délai > a 24 heures : agents de conservation sur le terrain en

concertation avec laboratoire

Précautions seront emises et les risques associes

présentes (p. ex. Mettre étiquette indiquant la nature du
conservateur et la présence d’'« acide » concentré le cas échéant).

5. Le groupe a également échangé sur le moyen de contréle du
déelai de mise en analyse : demander les dates de prétraitement,

extraction,...
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6. Elaboration d’'une trame synthétique (recto/verso) « tableau
de synthese portant sur I'ensemble des substances

retenues » :
0 En recto : Recommandations générales en termes de prélevement et

prétraitement des eaux de rejets
o Définition des responsabilités
o Type de flaconnage
o0 Remplissage du flacon sur site
o Méthodologie : Ajout d'agent de conservation lorsque les flacons sont remplis a ras
bord
o Température de conservation au laboratoire [aprés stabilisation des échantillons]
o En verso : Informations spécifiques aux substances
o Propriétés des substances [hydrophobe, hydrophile ]
o Conservation au laboratoire si le délai de 24 h est respecté entre la fin du
prélevement et la mise en analyse
o Durée de stockage apres prétraitement
0 Sources des données

7. Sources des données : normes analytiques, ISO 5667-3,
retours d’expéeriences du SGT 4 et travaux AQUAREF
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DECISIONS PRISES (réunions)
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8. Substances

o DCO, COT, COD, MES

o HAP

0 Métaux

o DEHP

o BDE

o Organoétains

o Endosulfan

o Pentachlorophénol ,Chlorophénols

o Alkylphénols

o Alachlore

o Chloroalcanes

o PCB

o COV

0 Chlorobenzénes

o Intégration au fil de I'eau de substances nouvelles afin de couvrir au final la liste des
substances du RSDE
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CONCLUSIONS / RECOMMANDATIONS SGT 4
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Recommandations générales en termes de
prélevement et prétraitement des eaux de rejets

Définition des responsabilités

Les respaonsabiltés (prelévement, transport pour I'acheminement des echantillons, réception des échantillons au laboratoire, analyse) doivent &tre
clairement definies en amont, au moment de la commande.

Une étroite collaboration entre les préleveurs et les analystes est primordiale afin d'assurer le bon déroulement des opérations d'échantillonnage et
d'analyses. de minimiser le volume a collecteret de connaitre la liste des paramétres & quantifier.

Type de flaconnage

La nature et le volume des flacons sont définis par le laboratoire d'analyses en amont des opérations de prelévement.
Le laboratoire doit en particulier verifier I'absence de polluants dans le flaconnage mis en oeuvre (realisation de blanc de flacon).

Micropolluants organiques, MES, COT, COD, DCO :
- Flacaons en verre brun, prétraités (calcingés gh a 550°C ou rinces au solvant).
- Bouchons inertes ou bouchons préalablement lavés contenant une capsule en polymeéres pelucrés ou une feuille de papier aluminium.

Métaux (hors mercure) :
- Flacons en polyethyléne.
- Bouchons contenant une capsule en polyméres perfluarés ou en polyéthyléne haute densité.

Mercure :
- Flacons a col droit en verre borosilicateé, en quartz, en pefluoroalkoxy (PFA)
- Privilegier les bouchons avec une capsule en polymére perfluore.
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Remplissage du flacon sur site

- Ras bord (RB) : Micropolluants organiques. DCO. COT, COD, arganoétains.
- Non & ras bord (NRB) - Métaux, Mercure, MES

Meéthodologie : Ajout d'agent de conservation lorsque les flacons sont remplis a ras bord

La nature et la qualité des agents de conservation (réactifs) sont définis par le laboratoire d'analyses en amont des opérations de
prelevement.

Le laboratoire doit en particulier verifier I'absence de contamination dans les reactifs mis en ceuvre (realisation de blanc de reactif).
Le prétraitement devra avoir lieu le plus tot possible aprés I'echantillonnage.

Des reception au laboratoire :

- Remise a température et homogengisation de 'echantillon

- Transvasement ou prélévement d'une petite partie de 'échantillon

. Peser le flacon aprés avoir retiré une partie de I'échantillon

- Moter la masse

- Ajouter une guantité connue de l'agent de conservation (solvant, thiosulfate, acide)

- Tracer la quantite, la reférence de I'agent de conservation

_Agiter vigoureusement

. Conserver I'échantillon prétraité desting a l'analyse des micropolluants arganiques, du COT, COD et de laDCO 3 322 °C, a abri de la lumiére pendant
la durée maximale évaluge

. Conserver I'echantillon prétraité desting a l'analyse des métaux et du mercure a température ambiante
. Peser le flacon vide au moment de 'analyse afin de connaitre la prise d'essai exacte
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Température de transport

.5+ 3°C en enceinte réfrigérée

AN\ Délai maximal autorisé a respecter entre la fin du prélévement et la réception en laboratoire = 24 h

Si le delai maximal ne peut pas &tre respecté entre la fin du prélévement et la reception au laborataire :

- Le préleveur devra réaliser sur le terrain 'étape de prétraitement lors de la confection des échantillons (cf. colonne 6, tableau au verso)

- Une étroite concertation avec le labaoratoire est indispensable afin que celui-ci définisse et fournisse les consignes, les réactifs nécessaires a ce
prétraitement ainsi que les flacons en vue de la réalisation de blanc de réactif.

- Un blanc de réactif devra &tre réalisé en paralléle afin de vérifier labsence de contamination du réactif ajouté lors du prétraitement

. Cette étape est trés délicate et demande de prendre des précautions particulieres en termes de sécurité de l'opérateur {lunettes, gants, blouse,

masque, etc...)

Température de conservation au laboratoire

. DCO, MES, COT, COD, micropolluants organiques :

3+ 2°C alabrde lalumigre

. Métaux et mercure :

température amhbiante (si prétraitement réalisé au préalable)
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Propriétés des Prétraitement de I'échantillon Durée de Sources des

substances i stockage données . Recommandations

Remplissage du 2 S o
P g At . Références AQUAREF (Fiches particuliéres émises par
flacon [cf.Recommandations gén es] PrEtraltement méthode] les membres du SGT 4
=i le délai de 24 h est respecté entre la Fin . Mormes
du prélévement et la mise en analyse £3 statver avec fo

Conservation au laboratoire

hydrophobe | Type de flaconnage

Diés réception au laboratoire -
Acidifier & pH=2 aves de lacide phosphorique, siune Si présence de COY suspectée, réaliser
Recommandations générales artivité hiologigue est susceptible de ze produire M ER IS0 5EE7-3]juin 2004) I'analyse dans lex & h zans acidification
Fecommandations -I\IF EN 1434 [juillet IISS?] préalable de "échantillon (la perte de
Autre poszibilité : générales e pas avidifier 5ila présence de substances -[Norrne e ) substances wolatiles due 3 la libération de
Litiliz ation de flacon en plastique volatiles [COW), conserver 3 3:2'C dicxyde de carbone paut minimiser les
résultats =il'echantillon est acidifis)
Dy congeler & -20C
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GUIDE TECHNIQUE OPERATIONNEL

PRATIQUES D’ECHANTILLONNAGE ET DE
CONDITIONNEMENT EN VUE DE LA RECHERCHE
DE MICROPOLLUANTS EMERGENTS ET
PRIORITAIRES EN ASSAINISSEMENT
COLLECTIF ET INDUSTRIEL
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