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I- Contexte et objectifs 
 
Les difficultés analytiques liées à la mesure de micropolluants dans les eaux naturelles ou 
urbaines ont conduit au développement de divers systèmes alternatifs d’échantillonnage et 
d’analyse dans le but de faciliter l’échantillonnage et la détection des micropolluants dans les 
eaux. L’objectif est de mieux caractériser la contamination chimique d'un écosystème 
aquatique. Ces échantillonneurs passifs permettent de concentrer les contaminants et offrent 
de grands avantages par rapport aux prélèvements classiques d’échantillons d’eau. Pour la 
surveillance de la qualité des milieux aquatiques, l’approche basée sur l’utilisation de tels 
échantillonneurs intégratifs peut constituer un bon compromis donnant accès à une 
estimation des concentrations moyennées sur la durée d'exposition.  
 
Cependant, la validité des fractions échantillonnées et des concentrations ambiantes 
estimées au moyen de ces dispositifs divers et variés reste à déterminer/comparer ; cela 
nécessite des mises au point en laboratoire et sur le terrain. C’est sur cet aspect que se 
concentrent actuellement les principaux développements méthodologiques menés dans 
différents pays, sur le sujet des échantillonneurs intégratifs. 
 
Afin d’évaluer et de progresser sur la comparaison des performances des outils 
d’échantillonnage passifs, plusieurs programmes d‘intercomparaison ont été organisés 
récemment. Il s’agit d’un essai d’intercomparaison AQUAREF organisé en 2010 pour 
l'échantillonnage des HAP, pesticides et métaux1 et au niveau européen, d’un essai 
interlaboratoires organisé au travers du réseau NORMAN et de l’essai IPSIC (International 
Passive Sampling Interlaboratory Comparison). Ce rapport présente brièvement les objectifs, 
le contenu et l’avancement de ces 2 essais internationaux, et décrit la participation 
d’AQUAREF.  
 
 

 

II- Essai interlaboratoires NORMAN sur l’échantillonnage passif de substances 
émergentes (République Tchèque, 2011-2012) 

 
Contexte et objectifs : L’essai interlaboratoires (EIL) Norman (Cf. Annexe 1) a été organisé 
par l’institut de recherche sur l’eau de République Tchèque (Water Research Institute – WRI, 
coordinateur : Branislav Vrana) pour évaluer la variabilité des données de concentrations 
obtenues après échantillonnage intégratif (POCIS et autres types d’échantillonneurs) sur un 
site unique : les effluents de la station d’épuration (Brno-Modrice).  
 
Contenu de l’essai :  D’une part, les participants étaient autorisés à mettre en œuvre les 
échantillonneurs de leur choix. D’autre part, l’organisateur a déployé des POCIS (des 
triplicats et des blancs terrain) qui ont été envoyés aux participants pour traitement et 
analyse. La moitié des POCIS était préparée par le laboratoire organisateur, et l’autre moitié 
était préparée par les participants eux-mêmes et transmise à l’organisateur pour exposition 
sur site. Les composés à doser étaient les suivants :  des pesticides (terbuthylazine, 
déséthylatrazine, déséthylterbutylazine, atrazine, carbendazim, S-métolachlor, diuron), des 
pharmaceutiques (carbamazepine, diclofenac, ibuprofen, naproxen, diazepam, alprazolam, 
ketoprofen, atenolol), des hormones stéroïdes (17-alpha-estradiol, 17-alpha-ethinylestradiol, 
                                         
 
 
1 C. Miège, N. Mazzella, S. Schiavone, M. Coquery, C. Berho, J-P. Ghestem, A. Togola, C. Gonzalez, J-L. 
Gonzalez, D. Munaron, C. Tixier, B. Lepot, B. Lalere, S. Lardy-Fontan (2011). Exercices d’intercomparaison in 
situ des échantillonneurs intégratifs - Application pour l’échantillonnage de métaux, d’hydrocarbures aromatiques 
polycycliques et de pesticides. Cemagref, 29 p. 



 

Page 6 sur 25 

17-beta-estradiol, estriol, estrone), le bisphenol A, le triclosan, des PBDE (28, 47, 99, 100, 
153, 154) et des surfactants perfluorés (PFOA et PFOS). 
 
En parallèle aux expositions d’échantillonneurs intégratifs, des échantillonnages d’eaux 
(moyen 24 h) ont été réalisés chaque jour, à l’aide de préleveurs automatiques. Des 
laboratoires de référence étaient en charge de l’analyse des composés dans les eaux 
(échantillons composites issus des échantillons moyennés 24h), ainsi que dans un triplicat 
de POCIS et un blanc POCIS. Des solutions étalons ont été envoyées aux participants pour 
contrôler la qualité du dosage des composés (sans les étapes d’échantillonnage ni de 
préparation des extraits). 
 
Les résultats ont été centralisés sur un site web et sont prévus d’être retraités par 
QUASIMEME (http://www.quasimeme.org/). 
 
Planning de l’essai :  Les POCIS ont été immergés sur des durées de 15 jours entre mai et 
août 2011 (dates différentes en fonction des familles de molécules). Après exposition, ces 
échantillons de POCIS ont été envoyés aux laboratoires participants. Les résultats 
d’analyses devaient être rendus en ligne par les participants avant décembre 2011. Le 
traitement de ces données est en cours. Un rapport final avec mention des différents 
participants devrait être rendu courant 2012. 
 
Participation des équipes d’AQUAREF :  
L’Irstea a fait bénéficier WRI de son expérience acquise lors de l’organisation de l’EIL 
AQUAREF sur les échantillonneurs appliqués pour les substances prioritaires (France, 2010-
2011). En effet, au préalable à la réalisation de l’EIL NORMAN, l’Irstea a participé à la 
rédaction du cahier des charges pour définir le contenu de l’essai (i.e., déroulement de 
l’essai, échantillonnages et analyses d’eaux, contrôles qualités, traitement des résultats, 
formulaire d’inscription, consignes aux participants, …).  
 
L’Irstea était laboratoire de référence pour les analyses d’hormones (Lyon) et des pesticides 
(Bordeaux). A ce titre, des analyses complémentaires d’échantillons d’eau et de solutions 
étalon ont été réalisées. Plus spécifiquement, les tâches des laboratoires de référence 
étaient les suivantes :  

� Préparer ou faire fabriquer, puis vérifier/certifier, une solution étalon de référence 
avec les analytes d'intérêt (i.e., un contrôle qualité pour l'analyse 
chromatographique), 

� Analyser les eaux du milieu d'exposition (20 échantillons approximativement), 
� Analyser des SPMD ou POCIS de référence pour étudier la variabilité des résultats 

liée à la préparation des échantillonneurs. 
 
De plus, l’Irstea de Lyon (en collaboration avec le CNRS-SCA), l’Irstea de Bordeaux et le 
BRGM ont participé à cet essai Norman et ont mis en œuvre exclusivement des POCIS : 
 

� L’Irstea de Lyon, en collaboration avec le CNRS-SCA, a analysé 13 molécules : 3 
pesticides (atrazine, carbendazime, diuron), 5 pharmaceutiques (carbamazépine, 
diclofenac, ketoprofen, naproxen, aténolol) et 5 hormones (17-alpha-estradiol, 17-
alpha-ethinylestradiol, 17-beta-estradiol, estriol, estrone). 

� L’Irstea de Bordeaux a analysé 7 pesticides (terbuthylazine, déséthylatrazine, 
déséthylterbutylazine, atrazine, carbendazim, S-métolachlor, diuron). 

� Le BRGM a analysé 7 pesticides (terbuthylazine, déséthylatrazine, 
déséthylterbutylazine, atrazine, carbendazim, S-métolachlor, diuron) et 8 composés 
pharmaceutiques (atenolol, carbamazepine, diclofenac, ibuprofen, naproxen, 
diazepam, alprazolam, ketoprofen).  
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Tous les résultats ont été enregistrés, comme convenu sur le site web créé par 
QUASIMEME, et sont actuellement en cours de  traitement par l’organisateur de l’essai.  
 
 
 
III- Essai interlaboratoires IPSIC (International Passive Sampling Interlaboratory 
Comparison) sur l’échantillonnage passif de substances prioritaires (République 
Tchèque, 2011-2012) 
 
 
En 2011, l’Irstea de Lyon a participé à l’essai interlaboratoires IPSIC (Annexe 2) portant sur 
l’analyse des contaminants après une étape d’échantillonnage sur échantillonneurs passifs. 
Cet essai interlaboratoires (EIL) était organisé par Cslab (coordination T. Ocelka), localisé en 
République Tchèque. L’objectif de cette étude était de réaliser un EIL sur des 
échantillonneurs passifs qui avaient été préalablement exposés dans des eaux de surface. 
Cet EIL a pour but d’améliorer la connaissance sur la qualité de la mesure et sur 
l’applicabilité de ces échantillonneurs passifs pour la mesure des contaminants dans les 
eaux de surface. L’intérêt principal étant de déterminer la variabilité de ces mesures, que ce 
soit au niveau des étapes d’exposition ou des étapes analytiques. 
 
Lors de cet essai, deux types d’échantillonneurs passifs ont été testés, à savoir les SPMD 
(Semi-Permeable Membrane Device) pour les composés organiques et les DGT (Diffusive 
Gradient in Thin Film) pour les métaux. Tous les échantillonneurs ont été préparés et 
déployés in situ dans une rivière par un seul et même laboratoire, IPH Ostrava (collaborateur 
officiel de CSlab). Après une période d’exposition de 28 jours, les échantillonneurs passifs 
ont été récupérés et distribués aux différents laboratoires participants. 
 
En février 2011, chaque laboratoire participant a ainsi reçu 2 SPMD exposés in situ, 1 blanc 
SPMD avec PRC (Performance Reference Compounds), 1 dialysat  de SPMD, 1 standard 
(PCB, OCP, PBDE), et 1 standard  (HAP) pour la partie organique. Concernant les métaux, 
les laboratoires ont reçu 2 DGT exposées in situ, 1 blanc DGT et 1 dialysat de DGT. 
 
Les laboratoires devaient ainsi démonter et éluer les composés des échantillonneurs passifs 
selon leurs méthodes habituelles et doser ces éluats ainsi que les éluats fournis par les 
organisateurs. Pour les composés organiques, les laboratoires avaient la possibilité 
d’analyser plus de 50 composés (dont PCB, HAP, PBDE, OCP ainsi qu’une série de 
molécules PRC). Pour les composés inorganiques, 10 métaux devaient être analysés. 
 
Les résultats devaient être reportés dans un fichier type, dans lequel devaient être reportées 
les concentrations en µg par outil et en µg/L ainsi que le détail des méthodes analytiques 
employées. Les résultats du laboratoire Irstea Lyon (métaux et PCB) ont été envoyés en Juin 
2011 et le traitement des données de tous les participants est en cours par l’organisateur de 
l’essai (CsLab). 
 
 
 
 
 
 
 



 

Page 8 sur 25 

 



 

Page 9 sur 25 

Annexe 1 : Essai interlaboratoires NORMAN : Conception de l’étude  
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Annexe 2 : Essai interlaboratoirez IPSIC 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

International Passive Sampling 
Interlaboratory Comparison (IPSIC 2010)  
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