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Contexte

AQUAREF

_(

/Depws 'adoption de la Directive Cadre sur 'Eau ( DCE, 2000),
plusieurs actions s'attachent a la mesure de substan ces chimiques
prioritaires présentes en tres faible concentration dans les matrices
environnementales de nature complexe : eaux de reje  ts ICPE, STEP etc.

v'Circulaire du 5 janvier 2009 « Poursuite de I'action RSDE » qui fixe
les modalités de la surveillance des substances dangereuses dans les
rejets industriels ; elle englobe de prescriptions techniques
applicables aux opérations de prélevements et d’analyses (annexe 5)
Ces prescriptions ne sont pas assez explicites pour les préveveurs (ex:
protocoles non défini pour ’homogénéisation de I'é chantillon, choix du
flaconnage de collecte pour une recherche simultané e de différentes
substances, etc.)

v Circulaire « STEU » du 29 septembre 2010 : recommandations
analogues pour la « surveillance de la présence de micropolluants
dans les eaux rejetées au milieu naturel par les stations de traitement

des eaux usées » |
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AQUAREF
CP Contexte

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 prelevement / 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 ?

( Journée de restitution et d’échange Aquaref
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AQUAREF Etape 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
, _ prélevement automatique (mono
échantillon moyen 24 h bi
: . idon)
asservi au débit
> Pompe / bol asp
Automatique
Réfrigeré
crépine

-~ temps residence Eau < 1 min temps residence Eau 24 h
( Journée de restitution et d’échange Aquaref
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AQUAREF ) - o
Contréles qualité pour I'échantillonnage

Les bases de la fiabilité des opérations d’échantillonnage doivent étre
des pratiques d’assurance qualité cohérentes et adaptées. Les
contrbles qualité ne remplacent bien sir pas le respect des regles
de base de ce systeme. lls doivent s’y intégrer et venir le conforter.

Ces regles sont par exemple :

« La formation et I'nabilitation des personnes en charg e des
prélevements

 Le respect des guides techniques et normes existant

o La realisation d’'un échantillonnage respectant les exigences du
client en charge de la campagne (respect des points
geographiques precis identifies, des périodes
d’échantillonnage, des protocoles spécifiques indiqu e)

e La documentation

urce : GHESTEM J.P. (2009) - Contrdle qualité pour les opérations d’échantillonnage des eaux - Note de synthese

-
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Pratiques d’échantillonnage en
assainissement pour la mesure des micropolluants

AQUAREF Creation d 'un espace d 'échanges

-1¢" séminaire technique (nov. 2008) - 36 participants

=> déemontre I'intérét de préciser les conditions de realisation de
certaines methodologies

- Création des SGT - 35 réponses positives pour participer

v Organismes de recherche

v' Laboratoires

v" Agence de I'Eau, Onema, Grand Lyon
v" Industriels (traiteurs d’eau)

- Travaux réalisés dans le cadre du programme d'activité AQUAREF, soutenu
par TONEMA , au titre de I'action intitulée « Développement et optimisation des
meéthodes physico-chimiques »,
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AC()UA-REF Laboratoire national de référence sur
la survelllance des milieux aguatiques
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Programme et activités a consulter sur le site : www.aquaref.fr
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AQUAREF Démarche engag ée

v’ Etat de |’art des connaissances (mars-09)
— Pratiqgue existante (solutions préventives et curatives)
— ldentification des points restant a eclaircir

v Lancement d ’une consultation (juin-09)

— Questionnaire
e participants au séminaire de nov-08
 membres du groupe AFNOR-T91E (Qual. eaux - échantillonnage)

v Constitution de groupes de travail thématiques (SGT)
— Traitement des données du questionnaire
— Recherche d’un animateur pour chacun (sept-09)
Et appel a participation
— Réunion de démarrage des SGT 1 a 4 (déc-09)

( Ce magref Journée de restitution et d’échange Aquaref
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AQUAREF Regles consensuelles de bonne pratique

échantillonnage

conditionnement

transport

(C'émagref

%
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2,
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1
SOURCES D’ERREUR AgAREF CCamane! ;ﬁwm
SOLUTIONS PREVENTIVES i
Stratégie inadaptée Yizite préliminaire. Echantillonnage représentatif de la masse d'eau cihlée. Connaissance du nhme des
apports, du temps de sejour dans le pracede d'epuration. Cibler le temps appraprié emps sec au de
pluie selon I'ohjectify. Yerifier la position du point de prélévement en entrée Gvant retour en téte) ;
Techhigue inadaptée - Echantillonneur autormatique réfrigéreé. Recipients collecteur et tuyaux propres . Mature des matérdaux
a) masse déchantiion trop faible specifigue aux substances recherchees :
B modifcation par adsorption, &) Prévol fe valume o echantilons nécessaire au gnalises avant le démarage de fechantiionnaoe
vnlatiization 0) Stockage & Fabvis oe fa fmidre 24 b gy pins (e adsoablion des métau, photodégradation de cetaines
¢ caontamination hormobes) [ Prévaly Ub mode de préfévement specifioue podr les substaces volaties
o) Ubiisation on matériel de natire spécifique avant modrativement subl up Javage apavapaé | cantamination
ditectée eh réglisant réguidrement des highes oy systéme de prélévementréchartifonhage.
Flaconnage fvolume, nature) Flacons fournis par les laboratoires d'analyses selon plan d'échantilonnage (nombre de points de
prélevements, nombre d'echantillons par point) ; ne pas interchander les bouchons entre flacons
Echantillons non hormogéne tilisation systématioue d'un systéme dhormogénisation mécanigue ne modifiant pas 'echantillon. Yérifier
I'efficacité de la procédure.
Contamination (contact, Me pas toucher Mechantillon fnéme avec des gants), ne pas fumer ; Contrdle de la contamination en
atmosphere, lighe realizant regulierement des blancs du systeme de prelevementrechantillonnage.
conditiohnement)
Conditions Caisses isothenmes fermées avec accumulateurs de froid ;
Efficacite du maintien de la temperature parmesure de la température des echantillons a la reception.
Diurée Transportedr eXpress |
Casse Emballer les flacons de werre. Bien fermer les bouchons des flacons et les disposer vedicalement. Lmiter
les mouverments horizontaux et verdicaux dans les caisses isothenmmes.
REFEREMCES U5 Geological Survey (20057 Handbooks for Wiger Resoumes Inestigations. Matioral field
150 5667-10 (19921 Partie 10 Guide pour Iechantillonnage des eaux résiduzires. 20 p. rﬂjﬁﬁ%“;';:;ﬁ{l?ﬂ:ﬁ?“”a'”d“’ Techniques of Water-Resoures vestigations,
|NER|SDRC-CHEN-%SBD-PD&-NBO"DZD&I} (20027, thierda charges technique des opeations dEpI'\'Eh?UEITlEﬂlTS_E‘t . NF BN 150 19458 (2006). E:rermllonrage pour anakyss mncrd:-lologlque QQP
o e s e e e e i e (O 1004252 200 e d privmnt pr o < d o ats e sae
install@ions classées I'erwirornement . Partie 2 : Prélévement deau résidiaire. Mome AFNOR. 21 p.
(nov. 08) Delatre, C., Galhaw, ., Humbel, ¥, Jandn, P., Lazzarato, P., Schneider, K. (2004). Substances prioiitaies de la directe | #0nexe § de |3 cireulaire Pect-RSDE (20000, Prescriptions techniques appicables aux

cadme europenne. wWers une meillkure matnse des pilévements deffluents. Techniques Sciences et biahodes 11 p. 2331
FO TA0523-2 =urle prélévement d'eau résidi@ine
MNF B 150 8857-3 (20041 Partie 3 : Lignes dikctnices pour |3 corsenaion & |3 manipdation des échantillors d'eau. 36 p.

Sciences, eaux & termitoines

opergions de prélvements & d'anayses. 25p.

Choabert J.-h., Wartin-Fuel 5., Cogueny b (2009, Prelévemernt et &chantilonrage des

substances priorkaies & dmergentes dans |es eau usées, Les prescrptionstechniques do
projat de echemhe AUPERES. Techriques Sciences et hthodes n®, pp. 85101,
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Groupes de
travail nationaux
sur méthodologie
terrain/labo
(AQUAREF 2010

AQUAREF
“"Les besoins complémentaires

v des éléments nouveaux _doivent étre apportés sur :

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

— Les blancs de prélevement et les procedures de veérification? Les perturbations
induites par les systemes de préléevement 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) .

> | 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 Guide technique (SGT 7) ;
— Seminaires : techniques d’analyses et calculs de performances de STEP (SGT 8&9)
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Fin 2009 : d émarrage des 4 premiers SGT

A IARFF

SGT 1

SGT 2

SGT_3

SGT 4

Les blancs de ,
0 o s Le choix de la nature du
I préelevement et les " . :
3= : . e i matériel et de la procédure de La conservation des
o2 L’homogénéisation lors du procédures de w . .
o ® " ; P . nettoyage du matériel de échantillons avant
& E conditionnement ; vérification (cas préleveur m ) .
3o X . . prélévement ; Compromis si analyse.
= apporté ou préleveur présent : :
N = o\ recherche de plusieurs familles
sur site);
= Elaboration d'un protocole . . tableau famille de substances
=} L. Elaboration d'un protocole .
@ pour tests ultérieurs L vs. nature flaconnage et tableau de synthese
o) pour tests ultérieurs (2010) X
O (2010) procédure de nettoyage
Qo . : , . .
'g 3 mise en commun des mise en commun des Mise en commun des pratiques mise en commun
8.8 pratiques et contraintes pratiques et contraintes + synthése pratique des analystes
CG —
— O
= O
@ P . . — - , . _ . . A
0 S 1 journée de réunion + 1/2 2 réunions + 1 journée de 2 réunions + 1 journée de 1 réunion
g' @ journée de rédaction rédaction rédaction + échanges de mails
X
c o
S @
S -(_‘L’U 4 janv. 2010 7 déc. 2009 7 déc. 2009 4 janv. 2010
\Q) N
x 2
© g g
‘g’gé 11 (34 %) 12 (38 %) 15 (47 %) 10 (31 %)
258
3
g Ineris (B. Lepot) Cemagref (J.-M. Choubert) Cemagref (M. Coquery) Ineris (B. Lepot)
=
<




SGT qui ontd emarré en 2010 :

AQUA-REE
| SGT5 SGT 6 SGT 7
Les incertitudes liées aux
o) échantillonneurs L La formation des
g : La faisabilité des X :
== automatiques : . L opérateurs de terrain.
o .2 . ) : prétraitements (filtration, . ;
o & (volume prise d'essais, S Elaboration d’'un support
o E extraction eventuelle) des .
28 type de pompage, . . . de cours. Guide
3 & . ” échantillons sur site. ;
¢ = |diamétre tuyaux, présence technique.
crépine, ...)
essai avec plusieurs
% preleveu[s -aut_omat|que g transfert et diffusion des
meme échantillons ? Et protocole acquis (onema, paraclay)
6 meme résultats a o y
d'analyses ?
q) S 1 £ .
2 % gl @ echan_tlllpnnag_e_ mise en commun des synthése des acquis pour
R AURYISHEEEIS N STl pratiques des analystes faire un support de cours
& g_ (aquaref 2011)
= D
’2 g 2 réunions 2010 + 1 essai 1 réunion 3 réunions
g' 2] (2011) + échanges de malils + rédaction
28
53 i
cL fin 2010 fin 2010 fin 2010
3 8 (plan d'échantillonnage)
[ -
© 9 g
Eg‘s 11 (34 %) 10 (31 %) 13 (41 %)
o c©
Z5 8
2 . Agence de I'Eau
( 2 LNE LEESU echange 2
e m g (J. Lachenal) (J. Gasperi) Loire Bretagne
Sciences. eq E ' ' P 2011 (F. Eymery)




ACQUA'REF Principes de fonctionnement

v' ouvert a tous

v implication basée sur le volontariat

v différents niveaux d’implication
e réunion, relecture, ...
e 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 'animateur a tous
les participants
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AQUAREF  Travaux réalisés - perspectives

— Documents écrits : 1€ version du guide technique fin 2010 ;

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

— SGT 8 : journée d’échanges sur les méthodes d’analyses des
micropolluants dans les rejets canalisés - 17 janvier 2011

e« 2011 — 2012 : poursuite des essais et synthese globale

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

= 2eme version du guide technique opérationnel fin 2011
— Essais inter-laboratoires en rejets canalisés organisés en 2011

— SGT 9 : journée d’échanges sur les méthodologies pour
calculs flux et rendements des STEP (2012)

( Ce magref Journée de restitution et d’échange Aquaref
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AQUAREF  Prochains evenements Aquaref

— Journée sur les incertitudes de mesure en chimie et
hydrobiologie - 7 decembre au LNE, Paris

— Journée sur les échantillonneurs passifs -
24 novembre a 'lFREMER, Nantes

Actualités a consulter sur le site : www.aquaref.fr
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