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Les outils disponibles

PR NF EN 150 5667.14

PR NF EN ISO 5667-14 « Lignes directrices pour le

controle de la qualité dans I'échantillonnage et |a
manutention des eaux environnementales » Mai 2016

FD T 90-524 «Contréle qualité pour I'échantillonnage
et la conservation des eaux » Septembre 2015

2 normes baseées sur les mémes principes

mémes référentiels, mémes outils de controle,
INERIS mémes traitements

nailnser ruqu-l 2
paur an dévelappement durable
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PR NF EN 1SO 5667-14

Norme tres générale, applicable aux matrices eaux

V- ™
Concepts décrits Référentiel SR
echantillonnage Habilitation du
Assurance qualité liée a PR, MO, IM personnel
'échantillonnage \eg VAN -/
- N N
reprise des exigences du référentiel SR
ragapliite des
ISO/CEI 17025 Equipements / opérations a
locaux toutes les
étapes
< U\ /'
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PR NF EN 1SO 5667-14

Controbles qualité (CQ)

« Fournir un moyen de détecter et suivre des erreurs liées a
I'échantillonnage

« Deémontrer que les erreurs liees a I'’échantillonnage sont controlées

« Donner une indication de la variabilité due a I'échantillonnage

— Blancs ->Maitriser les contaminations potentielles

= W) @-, Doubles  >Evaluer la fidélité échantillonnage
Y 2 N5

Dopage - Vérifier 'intégrité de I'échantillon

Recommande d’allouer au moins 2 % du budget analytigue aux
controles qualité pour I'échantillonnage
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PR NF EN ISO 5667-14

PERSONNEL PRESERVATION TRANSPORTATION

Bottle type

Informatlon transmilsslon

Bottle pre~condltionlng sampler - laboratory

Tralnlng process
Praservatlon
addltlve

Experilse Dwratlon

Flitratlon

Protection equipment
(gloves, boots)

Fllling

Temperature
Storage P

= | RESULT

Composltlon varlatlon

Sampling apparatus
pre=condltining, e.g. rinsing

Type Temperature

Sampling protocol Spatlal vardation

Composl|ian

Flow rate

Storage Sampling location

ENVIRONMENT

Sampling depth

Pre=condltlonlng

MATERIALS METHOD

Figure 1 — Sources of sampling error
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FD T 90-524

e Complémentaire ala PR NF EN ISO 5667-14

e Utilisable directement par les opérateurs de

terrain (protocoles fournis, processus de recherche d’une
contamination, exemples concrets)

 Focalisée essentiellement sur les CQ



FD T 90-524

INERIS

uihml-riqwl
paur an développemaent durable

Pourquoi?
®
%

Pour quelles
substances?

AQUAREF
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CQ : Pourquoi? g

*Maitriser I'labsence de contamination lors des opérations
d’échantillonnage : BLANCS

*Evaluer la fidélité liée aux opérations N I _______ 1 _____
d’échantillonnage : DOUBLES R s e
Result -}-----@--------@puenen
» utile pour le commanditaire lors de la prise de décision ° — I
(conformité) A and C: incertitude analytique seule

B and D: incertitude combinée (analytique plus
échantillonnage)

ramsey and Thompson, Accred Qual Assur (2007)
12:503-513

» utile pour le laboratoire afin de savoir sur quelle partie de la
chaine de mesure il est préférable de porter son effort pour

diminuer l'incertitude globale de la mesure
\ Uap divisé par 2

*\Vérifier 'intégrité de I'échantillon : DOPAGES

» Comportement des substances entre I'échantillonnage

et 'analyse (instabilité, perte...)
INERIS
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CQ : quand? e
Quelle périodicité ? . aucune exigence dans FD T 90-524

—laissée a la libre appréciation des organismes d'échantillonnage
—mais doit prendre en compte :

|a fréquence d’utilisation du matériel,

*la typologie des échantillons,

|la nature des analytes d’intérét recherchés,

*['historique des contréles,

et de maniere globale les résultats d’essais obtenus.

Responsabilité des CQ doit étre établie en amont des opérations
d’échantillonnage en concertation avec le donneur d’ordre et les
organismes d’échantillonnage et d’analyses

nnnnnnnnnnnn
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Blancs : maitriser les sources de contamination

Quels blancs ?
Pour chaque blanc

— définition
Flaconnage — utilité
A — protocole de mise en ceuvre
‘ fourni

Non utilisée (Flacon B)
Transportée <

sur site Utilisée comme un
échantillon naturel (Flacon C)
Eau de blanc
Retenue au local

pour analyse (Flacon A)

-~ ™,

eau de blanc :

eau utilisée pour vérifier I'absence de contamination durant
I'étape d’échantillonnage ; sa qualité doit étre compatible avec
les objectifs de son usage

S el 10
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Blancs : maitriser les sources de contamination- =

Lesquels mettre en ceuvre?

En priorité le blanc terrain : englobe tous les autres blancs

Cntere Crnitere
non non

Identification d'une
origine de la
contamination :
Flacons

Blanc
« terrain »

Si critere de conformité
établi non respecté

!

processus a mettre en ceuvre
pour identifier I'origine de Ia
contamination

respecté respecté
Blanc
flaconnage

Critére respecté

v

Critére
non

Blanc
matériel
d'échantil-
lonnage

T
Critére respecté

v

Contamination non
imputable aux flacons

Critére respecté

Contamination non

d'échantilionnage

Maitrise de la chaine
d'échantillonnage
(consommables,
équipements, protocoles

Pour quelles substances ?

[

|

mésophile aérobie totale, etc....

respecté

imputable au matériel .

Identification d'une origine
de la contamination
Maténel d'échantillonnage

Critére
non
respecté:
Blanc -
filtration

Critére respecté

Contamination non
imputable au systéme —
de filtration

Analytes d’intérét : Métaux , COV, alkylphénols, HAP, COT, tritium, flore
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Doubles : Evaluer Ia fidélité de I'échantillonnage
de 'ensemble de la chaine de mesure

Lesquels?
Echantillonnage Analyse
Double pour évaluer la fidélité de I'enserhle de la A a
chaine de mesure orte prélavement <
en of B b

Double pour évaluer les contributions liées aux étapes :
Echantillonnage (incluant le conditionnement)

a1l
Analyse < A < a2
Point de
prélévement b1
B
< b2

Double pour évaluer les contributions liées aux étapes :
Echantillonnage,
Conditionnement,

Echantillonnage  Analyse

Echantillonnage Conditionnement Analyse

al1
al2
a21
a22
b11
b12
b21
b22

A1

A
Analyse | < < A2
Point de
préléevement B1
|INERIS = <

B2

ANAA

nailnser le rigue;
paur an dévelappemaent o
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Doubles : Evaluer la fidélité de I'échantillonnage =25
de I'ensemble de la chaine de mesure

Evaluation, vérification de la

fidélité de la chaine de mesure |
Périodicité définie par I'organisme Recherche des causes

Si critére de conformité
établi non respecté

!

processus a mettre en
ceuvre pour identifier
I'origine d’une fidélité non
satisfaisante

nailnser le risgus,
pour un développemant durable

Double - échantillon

Evaluation, chaine de mesure (fig. 3)

Echantillonnage  Analyse

A

Double - échantillon
Critére non Evaluation, échantillonnage + analyse (fig. 5)
respecté Echantillonnage  Analyse

Point de
prélévement

B

Si critére non

Si critére non respecté

respecté pour la
fidélité « analyse » \L

pour la fidélité
\I, « échantillonnage »

Fidélité analyse
non satisfaisante

J [ Fidelité échantillonnage ]

non satisfaisante

Critére
respecté
Action : amélioration
processus d'analyse

Action : amélioration
processus échantillonnage

Fidélité maitrisée pour
I'ensemble de la chaine
de mesure

Si critere non r¢
pour la fidé
« conditionner|

v

Fidélité condition
non satisfais

Action : amélic
conditionnement (fla
de conservation,

Possibilite de mettre en ceuvre les doubles dans un
ordre différent ou de facon simultanée 13



Doubles : Evaluer la fidélité de I'échantillonnage =

de I'ensemble de la chaine de mesure

Quelles Substances ?

Analytes pertinents

* impact I'échantillonnage

* impact sur le conditionnement, conservation
Exemple : MES, métaux, COT, DCO, anions ....

Quelles matrices ?

Matrice eau dont les concentrations en analytes
d’intéréts sont comprises entre 20 a 80% de la
gamme de mesure du laboratoire

Combien?

Nbre minimal de doubles pour estimer la fidélité :
8a1l0

nailnser le risgus,
pour un développemant durable

AQUAREF

B, VR,

Quels Protocoles ?

------ A%JA-REF
Y

Ex : Echantillonnage direct (a gué) =

AT o,y e
e s

Echantillons /
indépendants

" L'opérateur pénétre dans le cours d’eau pour réaliser le

premier échantillonnage d’eau (A).

I met en ceuvre la méthode habituelle d’échantillonnage et
de conditionnement.

L’ensemble des flacons est placé au froid dans une glaciére
dédiée.

L'opérateur sort du cours d’eau.

R T

" L'opérateur pénétre a nouveau dans le cours d’eau pour
réaliser le second échantillonnage d’eau (B).
I met en ceuvre la méme méthode d’échantillonnage et de
conditionnement que celle faite précédemment.
L’ensemble des flacons est placé au froid dans une glaciére
différente de la précédente.

Réaliser les mesures in situ lors du 1¢" échantillonnage et lors
du 2nd échantillonnage.

14
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Dopage : Vérifier lintégrité de 'échantilion entre .

I’échantillonnage et démarrage du processus analytique

Non utilisées
Quels Protocoles? (Facon B)

o ; sur site Dopage de < (Flacon C)
— Dopage réalisé ey Retenues au Veau de blanc Utilisée comme un
. laboratoire échantillon naturel

sur S|te pour analyse (Flacon D)

(Flacon A)
* Protocole de dopage fourni

Non utilisée
’ mp\e Transportée < (Flacon B)
— dalisé \ ’ sur site

Dopage réalisé o WS S e < Utlisée comme un
au laboratoire \ opee Retenue au échantillon naturel

. laboratoire (Flacon C)

* Protocole de dopage fourni pour analyse
(Flacon A)
* Matrice

Utile lors de la recherche de nouveaux analytes
pour lesquels peu de données sont disponibles

naturel, matériau de référence quant a I'impact de I’'échantillonnage et de la
INERIS conservation

eau de blanc, échantillon

nailnser ls mqu.l
pour an dévelappement dwvable
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CQ : Comment les exploiter? e

Des regles définies pour chaque CQ

e Blancs
e Concdu blanc: [flacon C] - [flacon A], valeur cible égale a zéro
e Connaitre LQ, incertitude de la méthode analytique

* Fournir les valeurs de blancs avec résultats afin de pouvoir évaluer si
les données transmises sont de bonne qualité

* Ne pas retrancher les valeurs des blancs aux résultats d’analyses sur
échantillon.....

* Doubles et dopages basés sur la mise en place de carte de
contrble (avec limites de surveillance et d’action)
e 25 valeurs minimales E

* Limite de surveillance : 2 * écart-type
* Limite d’action : 3 * écart-type

Et de nombreux exemples présentés

nailnser le rigue;
paur an dévelappemaent o



Exemple : blanc

AQUAREF

B, VR,
...... WERE (108 o (N

C.1.2 Résultats obtenus pour le zinc
. Valeur a
Matérial Zmen pgl Znoen pgl Im_:ﬂrtltuda reporter sur . - Contamination
L - LG alaLa Conclusion Action . .
d'échantillonnage | (flacon C) (Flacon A) ; la carte de identifidée
(k=2) an %
contréle
SPA =15 =15 15 15 i) Blanc non significatif Aucune
5p-2 =15 =15 15 15 i) Blanc non significatif Aucung
S5P-2 =15 =15 15 15 0 Blanc non significatif Aucuneg
5P4 <15 <15 15 15 0 Blanc non significatif Aucune
Recharche de lasource | présencead'unacrou
LD jaho =15+ 2,25 ugll ; de contamination, an laiton dans la
SP-5 144 <15 15 15 134 blamc significatif valeur flacon B matériel
([Cl=15 ugM d'échantillonnage
S5P-6 <15 <15 15 15 0 Blanc non significatif Aucune
SPT =15 =15 15 15 0 Blanc non significatif Aucuneg

nailnser le risgus,
pour un développemant durable
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Conclusion

e Controle qualité échantillonnage : Concepts nouveaux pour une
application de routine

e 2 documents disponibles pour les organismes d’échantillonnage
mais mise a disposition récente (septembre 2015)

 Un panel d’outils :identiques a ceux mis en place dans les

laboratoires pour I'lanalyse
— blancs

— doubles

— dopages

* Ne sont pas a mettre en ceuvre de facon systématique
* Privilégier la réalisation de blancs terrain

nailnser le rigue;
paur an dévelappemaent o
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Questions?
Benedicte.lepot@ineris.fr

mailrser s risque
pour an développemant durable
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