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 Séminaire « Pratiques d’échantillonnage en
assainissement » (nov. 2008)

1. Molecules et matrices analysées
®a

2. Objectifs visés

3. Stratéegie d’échantillonnage

Disparités des pratiques

4. Matériel spécifique utilise (échantillonnage)
5. Conditionnement, acheminement, arrivée laboratoires

6. Propreté de la chaine de prélevement-conditionnement

7. Tests speécifiques
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Enonciation de régles de bonne pratique

Tableau 1. Démarche indizpensahble en amant de ['analyse pour la gualité des données de micropolluants en assainissement.

ECHANTILLONNAGE

ETAPES SOURCES D’ERREUR AGLIAREF = o) j
SOLUTIONS PREVENTIVES Cemagref = QrCHIA
Stratégie inadaptée Yisite préliminaire. Echantillonnage représentatif de lamasse d'eau ciblée. Connaissance du rethme des
apports, du temps de séjour dans le procédé d'épuration. Cikler le temps approprié (ermps sec ou de
-1- pluie selon l'objectify. Wérifier la position du point de prélévernent en entrée (avant retour en téte) ;

Technigue inadaptée
a) masse o echantiifon trap fabse
B) pmodifeation par adsorpbon,
vialatilisation
) cantarmination

Echantillonneur automatique réfrigéré. Reécipients collectewr et tuyaux propres ; Mature des matériaux
spécifique aux substances recherchées |
a) Prévol e valime of échantiions nécessalve i anahvses avant le démariaoe oe Méchantifonnage ;
b Slockage 2 Fabvis de fg Wmidre 24 b au plus (ex. adsoblion des métauw, photodégradation oe certaines
hormones) | Prévoly Ui mode de préidrement spécifigue poly ies substances woigties
c) Utifsation on matéviel de nature spécifigue avant impérabivement soby un favage gpprapté | comaminabion
détectée en réalizant réguigrement des blancs oy systéme de préiduement'échantiiommage.

_2.

CONDITIONNEMENT
DES
ECHANTILLONS

Flaconnage tvolume, nature)

Flacons fournis par les lahoratoires d'analyses selon plan d'échantilonnage (hombre de points de
préléverments, nombre d'échantillons par poind) ;. ne pas interchanger les bouchons entre flacons ;

Echantillons non homogéne

Litilisation systérmatigue d'un systérme d'homogénis ation mécanique ne modifiant pas Féchantillon. Wérifier
I'efficacité de la procédure.

Contamination {contact,
atrmosphére, ligne
conditionnement)

Me pas toucher 'échantillon fnéme aves des gants), he pas fumer ; Contrdle de la contarmination en
réalizant régulierernent des blancs du systéme de prelévernenttéchantillonnage.

_5.

ACHEMINEMENT
DES
ECHANTILLONS

Conditions Caisses isothermes fermées avec accumulateurs de froid ;

Efficacite du maintien de la température par mesdre de la temperature des echantillons a la reception.
Durée Transportedr BEQress |
Casse Ermbialler les flacons de verre. Bien fermer les houchons des flacons et les disposer wverdicalement. Limiter

les mouvements horizontaux et verticaux dans les caisses isothenmes.
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s ad Les besoins complementaires

v La circulaire du 5 janvier 2009 « action RSDE - 2 » qui fixe les modalités de la
surveillance des substances dangereuses dans les rejets industriels est
accompagnée de prescriptions techniques (annexe 5) applicables aux
opérations de prélevements et d’analyses

... recommandations analogues pour les STEP urbaines (en cours)

v’ Prescriptions existantes a mieux expliciter pour :
- Le conditionnement : protocole d’homogénéisation non défini
- Les blancs de prélevement / vérification : protocole non défini
- La nature du flaconnage a choisir pour une recherche simultanée de
différentes substances : non défini
- La conservation des échantillons avant analyse : techniques alternatives
a la température et <24h avant analyses labo ?

v Des guides existent (ISO 5667-10 et 5667-3; FD T 90-523-2)
... MAIS des lacunes ou informations contradictoires




AQUAREF . S
G Points a documenter

v des éléments nouveaux doivent étre apportés sur les points

suivants :

— L’homogénéisation lors du conditionnement ;
— Les blancs de prélevement et les procédures de vérification ;

— Les incertitudes liées aux échantillonneurs automatiques ;
— Lafaisabilité des prétraitements des echantillons sur site ;
— Laformation des opérateurs de terrain.

Elaboration d’un support de cours.

— Le choix de la nature du matériel et de la procédure ::> 2009/2010
de nettoyage ;

— La conservation des échantillons avant analyse.

— Les perturbations induites par les systéemes de prélevement
en place en permanence sur les stations d’épuration ; |:> 2010/2011
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Démarche engagée

v Etat de I’art des connaissances (mars 2009)
— Pratique existante (solutions préventives et curatives)
— ldentification des points restant a eclaircir

v Lancement d’une consultation (juin 2009)

— Questionnaire
 participants au séminaire de nov 2008
 membres du groupe AFNOR-T91E (Qualité eaux - échantillonnage)

v Constitution de groupes de travail thématiques (SGT)
— Traitement des données du questionnaire
— Recherche d’un animateur pour chacun (sept 2009)
— Réunions de démarrage (déc 2009)
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Participants

v' 31 réponses positives au questionnaire

v Traiteurs d’eau
Grand Lyon, Veolia Environnement, Suez Environnement, Eurofins,
Total, INSA Toulouse, Cemagref

v Laboratoires

Groupe SGS, Laboratoire ROUEN, LPTC (université Bordeaux 1),
LEESU (ex-CEREVE), LERES-EHESP (ex-ENSP), INSA Toulouse,
Cemagref

v" Agence de I'Eau Loire-Bretagne, LNE, INERIS, Onema

v intérét également de : SAUR, SCA-CNRS, AE-SN, INRA
Cebedeau (Belgique), Cipel (Suisse)



auarer - FIN 2009 : demarrage des 4 premiers SGT

SGT 1

SGT 2

SGT_3

SGT 4

Les blancs de

S o i Le choix de la nature du
S 3 prélevement et les L. . .
o T , . i materiel et de la procédure de La conservation des
P L’homogénéisation lors du procédures de L. . .
o © " ) e . nettoyage du matériel de échantillons avant
o E conditionnement ; vérification (cas préleveur a ) .
2 X . . prélevement ; Compromis si analyse.
= apporté ou préleveur présent : .
h* o recherche de plusieurs familles
sur site);
= Elaboration d'un protocole , : tableau famille de substances
O L Elaboration d'un protocole .
2 pour tests ultérieurs - vs. nature flaconnage et tableau de synthése
a pour tests ultérieurs (2010) .
e} (2010) procédure de nettoyage
Lo
c @ mise en commun des mise en commun des Mise en commun des pratiques mise en commun
S8 pratiques et contraintes pratiques et contraintes + synthése pratique des analystes
cU S
— O
bl
a S 1 journée de réunion + 1/2| 2 réunions + 1 journée de 2 réunions + 1 journée de 1 réunion
c 2 journée de rédaction rédaction rédaction + échanges de mails
c 8
c o
o
c = 4 janv. 2010 7 déc. 2009 7 déc. 2009 4 janv. 2010
a8
X —
o 2 E
558
Eb’)g 11 (34 %) 12 (38 %) 15(47 %) 10(31%)
o cC
Z5 S

Animateur

Ineris (B. Lepot)

Cemagref (J.-M. Choubert)

Cemagref (M. Coquery)

Ineris (B. Lepot)
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Extrait des principales avanceées
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Lors 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 depression
Bol en verre recommandé mais non obligatoire

Tuyau de Préleveur
, : relevement automatique (mono
échantillon moyen 24 h P ique (

: . bidon)
asservi au debit
> Pompe / bol asp
Automatique
Réfrigere
4 crépine

temps residence Eau < 1 min temps residence Eau 24 h
10
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Reéflexion en cours

« Deéfinition d’une procédure de nettoyage des
differents organes de I’échantillonneur :

— Les réactifs (détergent + eau acidifiée + solvant +
rincage a l’eau)

— Les conditions d’application : volume, temps de contact,
fréquence

— Faisabilité pour les parties non changées (bol, bras...)

— Gestion pour que le matériel soit dédié au site et au
point de prélevement (ex: entrée/sortie)
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Lors du conditionnement...

Systéme homogeéisation Attention : ce systeme ne doit pas
mecanique : contaminer I'échantillon
Nature (téflon, inox) ? _ o
Forme de la pale ? Essais sur effluents a différents

pH (acide, neutre, basique)

Flacon verre (10 L)

Mise en flacon :
par systeme de pompage ?

continue ou séquentielle ? entonnoir de répartition ? "
Mode de remplissage ?
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Les blancs du systeme de prélevement ?
Définition de ’Annexe 5 (RSDE - 2)

« Le blanc de systeme de prélevement est destiné a vérifier 'absence de
contamination liée aux matériaux (flacons, tuyaux) utilisés ou de contamination
croisée entre prélevements successifs. |l appartient au préleveur de mettre en
oeuvre les dispositions permettant de démontrer 'absence de contamination. [...]
il devra étre fait obligatoirement sur une durée de 3 heures minimum [...] et
pourra étre realisé en laboratoire en faisant circuler de l'eau exempte de
micropolluants dans le systeme de prélevement. »

Informations restant a préciser :

Nature de I'eau « exempte de micropolluants »: Eau robinet ? Eau déminéralisée ?
Evian ? ... (conditions pH)

Domaine d’application : matériel de prélevement ayant subi une étape de lavage

Durée de l'essai, et y a t-il un rincage avant "Mise en route" prélevements
automatiques avant essai (mini 10 litres)
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Mesures des substances volatiles

Pour les substances volatiles (COVs, BTEX et HAP
legers), les prélevements par échantillonneurs
automatiques sont-ils a proscrire ?

Tests a mener pour évaluer les pertes .
* Perte lors du prélevement ? l 2
* Perte lors de 'homogéneisation ? AN

Comparaison echantillonneurs a pompe péristaltique et
a systeme a dépression (sur 24h)
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surer Conservation des échantillons
(entre le conditionnement et I'analyse)

Trame de synthése en cours d’élaboration

Parametres | Flaconnage | Particula | Conservation | Délaientre | Conservation | Délai avant

rités durant fin de laboratoire étape de
transport prélevement préparatio
et réception n
au labo
HAP \erre brun, A Entre 2 et 8°C, 24 H maximum  Réfrigération Mesure

Capsule téflon  I’obscurité  contréle par entre 1 et 5°C des MES

ou feuille de enregistreurs en

papier température paralléle

aluminium pour

calcinée définir si
analyse
particulair
e et
aqueuse

Quels agents de conservation ?
15
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Perspectives

Démarrage des SGT suppléementaires

Essais experimentaux

Fin 2010 :

— Documents écrits (protocole pour tests ultérieurs,
synthese de données

— Reésultats d’essais expérimentaux

2011 : poursuite des essais et synthese globale
=> Transfert : Document technique et support de formation
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AQUAREF SGT dem t 2010
¢ emalrrant en
SGT 5 SGT 6 SGT 7
Les incertitudes liées aux
S o échantillonneurs i La formation des
5 S . . La faisabilité des P .
o T automatiques : s I opérateurs de terrain.
b . ) : prétraitements (filtration, : ;
(S (volume prise d'essais, L Elaboration d’un support
o E extraction éventuelle) des .
5 0 type de pompage, . . . de cours. Guide
= L > échantillons sur site. :
@ = |diamétre tuyaux, présence technique.
crépine, ...)
essai avec plusieurs
S EEEURIGE TS = transfert et diffusion des
9 meme échantillons ? Et protocole acquis (onema, paraclay)
6 meme résultats a P y
d'analyses ?
L5 oz :
T3 plan d'échantillonnage . N .
N s o mise en commun des | synthese des acquis pour
S8 CURYIEEETS O Tl ratiques des analystes | faire un support de cours
g2 (aquaref 2011) pratiq Y PP
o
9 g 2 réunions 2010 + 1 essai 1 réunion 3 réunions
c 2 (2011) + échanges de mails + rédaction
e 8
s &
£2 fin 2010 fin 2010 fin 2010
28 (plan d'echantillonnage)
X —
o 2 E
a5 e
S 5> 11 (34 %) 10(31%) 13 (41 %)
o c©
Z5 8
% Agence de I'Eau
< LNE LEESU Lgoire Bretagne
S J. Lachenal J. Gasperi
.E ( ) ( peri) (F. Eymery)
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