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AQUAREF

= Contexte
= Méthodologie mise en ceuvre

= Retours d’expériences
| AERMC
| CARSO
| AQUAREF

=  Pause (15 min)
=  Traitements statistiques

= Résultats

| Rapports de variances
| Incertitude de mesure et contribution de I'échantillonnage
| Effet de la température et du délai de transport

=  Conclusions et perspectives
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Processus de mesure

/

Echantillonnage

(protocole de
prélevement ,
matériel de

prélevement etc.)

Conditionnement

(type de flaconnage,

Prétraitement
condition de
remplissage, ajouts de
réactifs etc.),

(ex. filtration)

Contexte

Conservation et
transport

(délai, condition de
température)

quantification etc...)

Analyse

(prétraitement,
séparation,

|

Etape 1

Etape 2
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Analyse : bien cadrée

= Systeme d’assurance et de controle qualité ancien
= Qutils disponibles
| Norme pour évaluation initiale des performances d'une méthode dans un laboratoire (NF T 90-210)

| Norme sur I'estimation de l'incertitude de mesure basée sur des données de validation et de
controle qualité (NF 1ISO 11352)
| Essais interlaboratoires d’aptitude, matériaux de référence

| Accréditation selon le référentiel ISO/CEI 17025

‘ Connaissance des incertitudes analytigues au
sein d’un laboratoire et entre laboratoires
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Echantillonnage : des manques

= Systeme d’assurance et de contrdle qualité plus récent

| Norme sur le Contrble qualité pour I'échantillonnage et la conservation des eaux (FD T 90-524,
2015)

| Guide EURACHEM

= Peu d’outils disponibles
| Accréditation échantillonnage Eau récente (2011) selon le référentiel ISO/CEIl 17025

| Premiers essais d’aptitude Echantillonnage sur site (2018)

= Pratigues variées

‘ Incertitudes liées a I’échantillonnage mal
connues et souvent non estimées.
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Applications
‘ e Visites sur sites
Y . ¢ Utilisation des recommandations
Référentiels dans les CCTP des AE
e Guides de e Essais d’aptitude échantillonnage
recommandations et mesures in situ
techniques
z . ¢ Journées techniques
Etudes techniques 4chantillonnage
¢ Impact du matériel sur * Module de formation \
résultats (phtalates, AKP, . :
parabénes, diclofénac) Normalisation
e Stabilité des substances .
dans les échantillons Echantillonnage :
O...i  Incertitude FD T 90-523-1 &2 (2019)
collaboratifs échantillonnage FD T 90-523-3 (2022)
_ FD T 90-523-4 (2023)
d ggﬁ;ﬁon des Contrdle qualité :
® Impact opérations _ ALz (20

d’échantillonnage sur
le résultat de la mesure
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AQUAREF Travaux Aquaref : incertitude échantillonnage
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* Travaux Aquaref engagés depuis 2008 pour combler les manques sur les incertitudes
liees a I'échantillonnage

. Etat des lieux de I'assurance qualité sur le prélevement (2008)

AOUA"‘RF'F ;L\NE \ . 14 N . 7 . . . 7
*  Synthese des différents types de contrble qualité en France, ainsi que dans certains pays européens

oN
D'ASSURANGE OUR LA MISE EN PLACE D'UN pLan

PRELEVEMENTS DANs |
E CADRE Df
SURVEILLANCE g "CCRAMMES DE

e 1 envisageables pour les opérations d’échantillonnage d’eaux (2009)

. Propositions pour la mise en place d’un plan d’assurance qualité et de contrbles qualité pour la
maitrise des opérations d’échantillonnages dans le cadre de I'étude prospective 2012 (2011)
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AQUAREF Travaux Aquaref : incertitude échantillonnage
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 Etudes spécifiques, ponctuelles réalisées

*  Essais collaboratifs Aquaref (2007-2023) : plusieurs protocoles/plusieurs préleveurs/1site ou plusieurs préleveurs/1
protocole/1site

- mais incertitude estimée uniquement sur un site par type d’eau

e Etudes réalisées en conditions réelles a I’échelle d’un bassin

. Sur les eaux superficielles depuis 2013
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AQUAREF Etudes réalisées sur les eaux de surface R
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= Caractéristiques :
| Plusieurs stations de mesure
| Plusieurs niveaux de concentration
| Plusieurs conditions hydrologiques
=  Objectifs :
| Intégrer la variabilité spatiale et temporelle de la qualité de I'eau

| Evaluer I'adéquation des protocoles mis en ceuvre par les opérateurs
(échantillonnage et analyse) pour la surveillance de la qualité des cours d’eau

| Evaluer lI'incertitude de mesure de I'’ensemble de la chaine

Bassin Artois Picardie (2013-2015) Bassin Loire Bretagne (2016-2018)
* Prélevement du pont a 80% * Prélevement a pied a 80%
* Majorité de cours d’eau canalisés * Pressions agricoles
* Pressions industrielles et agricoles * Plusieurs prestataires

* 1 prestataire
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AQUAREF Etudes réalisées sur les eaux de surface A I'échelle du bassin
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= Validation initiale : estimation une fois des composantes de l'incertitude de mesure en
conditions de routine

" Dimensionnement :

| Stations : Recommandation Eurachem = 8 3 12% de I'ensemble des stations -
= classement des stations par typologie/composition chimique
= stations représentatives de ce classement

| Substances représentatives £D T 90-524
= Critere : fréquence de quantification (annexe E)

| Protocole : Double échantillon Prélévement Analyses
= 2 prélévements indépendants | B << E;
= Plan équilibré, déséquilibré, simplifié cible <

A a
= Analyse des doubles échantillons en conditions de répétabilité
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Etudes réalisées sur les eaux de surface

Bassin Artois Picardie (2013-2015) (.
VoS
* 2 campagnes « spatiales » - 25 stations é&

5 campagnes « temporelles » - 12 stations

e Substances : in situ, macropolluants, ions
constitutifs, métaux (5), pesticides (5), HAP (3)

STATIONS SELECTIONNEES
chimie

Classes de micropolluants:

* 0000000
® o o P

:
2
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Traitement statistique :
Analyse robuste de
variance RANOVA 2

A I’échelle du bassin

L o
Bassin Loire Bretagne (2016-2018) qg\o*\ ,.Qé‘
>
X
* 1 campagne « spatiale » - 35 stations °
7 campagnes « temporelles » - 11 stations
e Substances : in situ, macropolluants, ions
constitutifs, métaux (8), pesticides (28)
[Essai sur l'incertitude des mesures physico-chimiques en Loire Bretagne
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Besoins exprimés

= Méconnaissance de 'incertitude de mesure, incluant la contribution de
I’échantillonnage sur le bassin Rhone Méditerranée Corse

| Est-ce que les résultats liés a 'amplitude de |a variabilité du milieu des bassins AEAP et AELB
sont extrapolables au bassin RMC?
. Milieu différent (pressions et caractéristiques des stations différentes)
. Pratiques de prélevement différentes (répartition a gué, pont et berge)
. Niveaux de concentration et substances différents
e  Spécificité (échantillonnage composite)

= Maitrise de la chaine du froid durant le transport

| Non-respect des exigences de température lors du transport des échantillons Corse —
Métropole (délai > 72h au lieu de 24h et température >15°C)

| Impact de l'influence de la température de stockage difficilement mesurable sur les données

Restitution de I'étude Aquaref sur le bassin Rhone Méditerranée Corse— Lyon, 5 avril 2024 ehrgm“ P il @ s LN
SN eitinyios i | -



AQ)UA-REF Ftude AERMC

Consortium %

scientifique ", P BRGM, IFREMER,
ottechnique i\ INERIS, Iistea ot LNE [ S———______TEeTEeTETETTETESTESGTETGTETGTETETETETETETEEETTTETETTTTe
° ° ’ V4
Objectifs de I'étude

1. Estimer l'incertitude de 'ensemble de la chaine de mesure, incluant
I’échantillonnage

* Acquérir de la connaissance sur 'ensemble de la chaine de mesure

* Evaluer I'adéquation des protocoles (prélevement + analyse) mis en ceuvre
pour la surveillance de la qualité des cours d’eau en RMC

2. Evaluer I'influence de la température sur la stabilité des échantillons et son
impact sur les données
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