PREFETE Direction départementale
DE L'AISNE des territoires
Liberté
Egalité

Fraternité

Arrété préfectoral complémentaire n°IC/2026/,77
imposant des prescriptions a la société TEREOS
FRANCE sur le territoire de la commune
d’ORIGNY-SAINTE-BENOITE

La Préféte de I‘Aisne,

VU le réglement (UE) 2019/1021 du Parlement européen et du Conseil du 20 juin 2019 concernant les
polluants organiques persistants,

VU le code de I'environnement, notamment le titre [*" de son livre V relatif aux installations classées
pour la protection de I'environnement et ses articles L. 181-14 et R. 181-45,

VU le décret du président de la République du 6 novembre 2024 nommant Mme Fanny ANOR,
préféte de |'Aisne,

VU [l'arrété ministériel du 28 avril 2014 relatif 3 la transmission des données de surveillance des
émissions des installations classées pour la protection de I'environnement,

VU l‘arrété préfectoral n°IC-2012-114 du 03 octobre 2012 autorisant la société TEREOS FRANCE a
exploiter des installations de papeterie sur le territoire de la commune d’ORIGNY-SAINTE-BENOITE,

VU larrété n°2025-54 du ler septembre 2025 modifié donnant délégation de signature 3
Mme Isabelle BUREL, secrétaire générale de la préfecture de [|‘Aisne, sous-préféete de
I'arrondissement de Laon, a M. Guillaume FICHET, directeur de cabinet de la préfete de 'Aisne, aux
directeurs, chefs de bureau et agents de la préfecture de |'Aisne,

VU le projet d'arrété préfectoral complémentaire transmis a I'exploitant par courriel en date du
5 juin 2026,

Considérant que les substances per- et polyfluoroalkylées (PFAS) sont susceptibles de porter
atteinte a I'environnement et a la santé humaine, intéréts qui sont protégés par l'article L. 511-1 du
code de I'environnement,

Considérant qu'il est possible que les substances PFAS soient présentes dans les boues issues du
traitement des eaux usées d’installations industrielles, du fait que ces substances entrent dans la
composition de nombreux produits ou intrants pouvant étre présents dans les procédés industriels,

Considérant que la valorisation des boues d’épuration, notamment par épandage, compostage ou
méthanisation, peut entrainer la dissémination de PFAS dans l'environnement et en particulier les
eaux souterraines, susceptibles d’avoir un impact sanitaire sur les populations humaines et les
écosysteémes exposeés,

Considérant que |le consortium scientifique et technique Aquaref a défini, dans la note technique
de mai 2026 relative aux modalités de mise en ceuvre de campagnes de mesures des PFAS dans les
boues issues de stations d'épuration urbaines et industrielles (circulaire ministérielle du 27 avril
2026), les modalités métrologiques pertinentes a prendre comme référence pour mesurer les PFAS
dans les boues de station d'épuration, '
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Arréte

Article 1* : Objet

La société TEREOS FRANCE , désignée « l'exploitant » dans le présent arrété, est tenue de respecter
les prescriptions édictées aux articles suivants pour l'exploitation de ses installations situées 11 rue
Pasteur 02390 ORIGNY SAITE BENOITE.

Chapitre 1: Campagne de prélévements et d‘analyse de boues

Article 2 : Campagnes de prélevements et d’analyse

L'exploitant réalise, sur une période maximale de douze mois, quatre campagnes de prélévements
et d'analyse sur les boues destinées a la valorisation agricole.

La premiére campagne débute au plus tard deux mois a compter de la notification du présent
arrété.

La durée qui sépare deux campagnes de prélévements successives est d’au moins deux mois et au
plus de quatre mois.

Chapitre 2 : Préléevements

Article 3 : Modalités des campagnes de prélévements et d’analyse

Chague campagne de prélévements et d’analyse débute, au choix de I'exploitant, par :
- un prélévement unique ;
- ou trois prélévements successifs, espacés chacun d’au moins une semaine.

Article 4 : Prélévements

Chaqgue prélévement est réalisé sur les boues issues du traitement des eaux usées, le cas échéant
aprés traitement ultérieur, et destinées a étre valorisées en agriculture directement, ou indirecte-
ment via un retour au sol des matiéres obtenues apres passage dans une installation, notamment de
méthanisation ou de compostage.

Conformément aux spécifications de |la note Aquaref jointe en annexe 5, chaque prélévement
consiste en une collecte d'échantillons représentatifs des conditions de fonctionnement habituel
de l'installation.

Chapitre 3 : Analyses

Article 5 : Réalisation des analyses

Chaque préléevement fait I'objet d’une analyse portant sur les PFAS mentionnés a |'annexe 1 et les
paramétres mentionnés a l'annexe 2.

L'analyse est réalisée par un laboratoire indépendant, en capacité de respecter les modalités analy-
tiques spécifiées par la note Aquaref jointe en annexe 5 ainsi que les limites de quantification (LQ)
suivantes : '

- pourle TFA, une LQ inférieure ou égale a 20 pg/kg de matiére séche ;
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- pour chacun des autres PFAS mentionnés en annexe 1, une LQ inférieure ou égale a 2 pgfkg de
matiére séche.

Article 6 : Transmission des éléments

L'exploitant transmet par voie électronique, sur le site de télédéclaration du ministére chargé des
installations classées prévu a cet effet (GIDAF), les éléments suivants :

- les résultats d'analyse ;

- le rapport d’analyse, mentionnant notamment les limites de quantification ;

- un rapport attestant de la représentativité des échantillons prélevés, conformément aux dis-
positions du second alinéa de l'article 4 ;

- et, lors de la premiére campagne, la quantité de boues issues de l'installation ayant fait I'objet
des valorisations mentionnées au premier alinéa de ['article 4 en 2025.

Lorsque la campagne consiste en un prélévement unique, ces éléments sont transmis 2 I'administra-
tion au plus tard 15 jours a compter de la transmission a I'exploitant du rapport d‘analyse du labora-
toire indépendant.

Lorsque la campagne consiste en trois préléevements successifs, ces éléments sont transmis a I'admi-
nistration au plus tard 15 jours a compter de la transmission a l'exploitant du troisiégme rapport
d'analyse du laboratoire indépendant.

Chapitre 4 : Gestion des boues

Article 7 : Valorisation agricole des boues

Pour tout résultat d'analyse dépassant |'un des seuils mentionnés a I'annexe 3 :
- les boues ne peuvent pas faire I'objet des valorisations mentionnées au premier alinéa de ['ar-
ticle 4 ;
- l'exploitant en informe, sans délai, I'inspection des installations classées en précisant la quan-
tité de boues concernées.

Dans les plus brefs délais, I'exploitant transfére les boues d'épuration vers les filieres de destruction
adaptées. L'exploitant informe I'inspection des filiéres utilisées pour traiter les boues.

Article 8 : Gestion des boues

I. - Lorsque la campagne consiste en un prélévement unique et que le résultat d’analyse dépasse un
des seuils mentionnés a I'annexe 4, 'exploitant peut, au choix :

- (i) transférer les boues vers d’autres filiéres de gestion, hors celles mentionnées au premier ali-
néa de l'article 4, conformes a la réglementation. L'exploitant informe |'inspection des filieres
utilisées pour traiter les boues;

- ou, (i) entreposer ces boues et engager, dans les meilleurs délais, un autre prélévement et
une autre analyse,.conformément aux modalités définies par les chapitres 2 et 3 afin de
confirmer ou non le dépassement des seuils mentionnés a I'annexe 4.

L'exploitant informe l'inspection des installations classées des actions engagées, dés leur mise en
ceuvre, en précisant les conditions de stockage temporaire de ces boues.

Lorsque la moyenne du résultat de I'analyse initiale et du résultat de ['analyse obtenue en applica-
tion du (ii) du présent | dépasse |'un des seuils mentionnés a l'annexe 4, I'exploitant engage les ac-
tions mentionnées au Il.
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Lorsque la moyenne du résultat de I'analyse initiale et du résultat de |'analyse obtenue en applica-
tion du (ii) du présent | ne dépasse aucun des seuils mentionnés a I'annexe 4, les boues peuvent
faire I'objet des valorisations mentionnées au premier alinéa de |'article 4.

Il. - Lorsque la campagne consiste en trois prélévements successifs et que la moyenne des résultats
des trois analyses pour chaque PFAS dépasse |'un des seuils mentionnés a I'annexe 4 :

- les boues ne peuvent pas faire I'objet des valorisations mentionnées au premier alinéa de |'ar-
ticle 4 ;

- l'exploitant en informe, sans délai, I'inspection des installations classées.
Par ailleurs, I'exploitant :

- identifie, dans les meilleurs délais, d’autres filieres de gestion, hors celles mentionnées au pre-
mier alinéa de I'article 4, conformes a la réglementation. L'exploitant informe l'inspection des
filiéres utilisées pour traiter les boues ;

Article 9 : Transmission d'un rapport

Lorsqu’en application des dispositions de I'article 7 ou de |'article 8 les boues ne peuvent plus faire
I'objet des valorisations mentionnées au premier alinéa de I'article 4, I'exploitant transmet, dans un
délai de deux mois aprés la transmission des éléments mentionnés a |‘article 6, un rapport a l'ins-
pection des installations classées :

- présentant les sources de contamination des boues en PFAS ;
- identifiant les actions a engager pour mettre fin a cette contamination ;

- Le cas échéant, listant les installations de compostage ou de méthanisation ayant valorisé
ces boues depuis le 1 janvier 2025.

Chapitre 5 : dispositions diverses

Article 10 : Sanctions

Faute par I'exploitant de se conformer aux dispositions du présent arrété, il pourra étre fait applica-
tion, indépendamment des sanctions pénales encourues, des sanctions administratives prévues par
les dispositions du code de l'environnement.

Article 11 : Frais

Les frais inhérents a I'application des prescriptions du présent arrété sont a la charge de ['exploi-
tant.

Article 12 : Voies et délais de recours

La présente décision est soumise a un contentieux de pleine juridiction. Elle peut étre déférée au
Tribunal administratif d'Amiens, 14 rue Lemerchier 80 011 AMIENS CEDEX :

1° par l'exploitant dans un délai de deux mois a compter de la date a laquelle la décision lui a été
notifiée, .

2° par les tiers intéressés, en raison des inconvénients ou des dangers que le fonctionnement de
I'installation présente pour les intéréts protégés par le code de I'environnement, dans un délai de
deux mois a compter de |'affichage ou de la publication de la décision. Le délai court a compter de
la derniére formalité accomplie. Si I'affichage constitue cette derniére formalité, le délai court a
compter du premier jour d'affichage de la décision.

Sous peine d'irrecevabilité du recours contentieux ou de non prorogation du délai de recours, les
tiers intéressés sont tenus de notifier le recours a I'auteur et au bénéficiaire de |la décision par lettre
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recommandée avec accusé de réception dans un délai de 15 jours suivant le dépdt du recours
contentieux auprés de la juridiction ou de |la date d'envoi du recours administratif.

Le tribunal administratif peut étre saisi par I'application Télérecours citoyen accessible sur le site
www.telerecours.fr.

Article 13 : Publicité

En vue de l'information des tiers, un extrait du présent arrété mentionnant qu'une copie du texte
intégral est déposée aux archives de la mairie et mise a disposition de toute personne intéressée,
sera affichée en mairie d’'ORIGNY-SAINTE-BENOITE pendant une durée minimum d'un mois.

Le maire d’'ORIGNY-SAINTE-BENOITE fait connaitre par procés-verbal adressé a la Préfecture de
I'Aisne — DDT- Service Environnement - pdle ICPE - 50 boulevard de Lyon 02 0711 LAON cedex -
I'accomplissement de cette formalité.

L'arrété est publié sur le site Internet de la préfecture pendant une durée minimale de quatre mois.

Article 14 : Exécution

La secrétaire générale de la préfecture de I'Aisne, le sous-préfet de SAINT-QUENTIN, le directeur
départemental des territoires de I'Aisne, le directeur régional de I'environnement, de I'aménage-
ment et du logement Hauts-de-France et I'inspecteur de I'environnement, sont chargés, chacun en
ce qui le concerne, de I'exécution du présent arrété dont une copie est notifiée au maire de la com-
mune d’ORIGNY-SAINTE-BENOITE ainsi qu’a la société TEREOS FRANCE.

Faitalaon,le 15 i 7078
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ANNEXES

Annexe 1

Nom Abréviation N°CAS Code SANDRE
Acide perfluorotétra-décanoique PFTeDA 376-06-7 6547
Acide perfluorocta-décanoique PFODA 16517-11-6 8985
4 : 2 Sulfonate de fluorotélomére 4:2 FTSA 757124-72-4 7945
6:2 diester de phosphate de fluorotélomére 6:2 diPAP 57677-95-9 9124
6:2/8:2 diester de phosphate de fluorotélomére 6:2 8:2 diPAP 943913-15-3 9270
8:2 Sulfonate de fluorotélomere 8:2 FTSA 39108-34-4 7946
10:2 Sulfonate de fluorotélomere 10:2 FTSA 120226-60-0 9109
8:2 Acide carboxylique insaturé de fluorotélomeére 8:2 FTUCA 70887-84-2 7970
8:2 Diester de phosphate de perfluoroalkyle 8:2 diPAP 678-41-1 9112
Perfluorooctane-sulfonamide PFOSA 754-91-6 6548
N-méthylperfluorooctanesulfonamide MePFOSA 31506-32-8 7089
Acide N-méthylperfluorooctanesulfonamidoacétique MePFOSAA 2355-31-9 7987
N-éthylperfluorooctanesulfonamide EtPFOSA 4151-50-2 6662
Acide N-éthylperfluorooctanesulfonamidoacétique EtPFOSAA 2991-50-6 7988
N-méthylperfluorobutanesulfonamide MePFBSA 68298-12-4 6026
Acide N-méthylperfluorobutanesulfonamidoacétique MePFBSAA 159381-10-9 6050
Acide nonafluoro-3,6-dioxaheptanoique NFDHpA 151772-58-6 9117
Perfluorobutane-sulfonamide PFBSA 30334-69-1 6049
Acide perfluoro-3-méthoxypropanoique PFMPA 377-73-1 9183
Acide 4,8-dioxa-3H-perfluorononanoique DONA 919005-14-4 8983
Acide 7H-perfluoroheptanoique HPFHpA 1546-95-8 9225
Acide perfluoro-3-7-diméthyloctanoique PF37DMOA 172155-07-6 9224
Perfluorohexane-sulfonamide PFHxSA 41997-13-1 9129
Acide perfluoro-4-méthoxybutanoique PFMBA 863090-89-5 9182
Acide perfluorobutanoique PFBA 375-22-4 5980
Acide perfluoropentanoique PFPeA 2706-90-3 5979
Acide perfluorohexanoique PFHxA 307-24-4 5978
Acide perfluoroheptanoique PFHpA 375-85-9 5977
Acide perfluorooctanoique PFOA 335-67-1 5347
Acide perfluorononanoique PFNA 375-95-1 6508
Acide perfluorodécanoique PFDA 335-76-2 6509
Acide perfluoroundécanoique PFUNDA ; PFUNA 2058-94-8 6510
Acide perfluorododécanoique PFDoDA ; PFDoA 307-55-1 6507
Acide perfluorotridécanoique PFTrDA ; PFTrA 72629-94-8 6549
Acide perfluorobutanesulfonique PFBS 375-73-5 6025
Acide perfluoropentanesulfonique PFPeS 2706-91-4 8738
Acide perfluorohexane suifonique PFHxS 355-46-4 6830
Acide perfluoroheptane sulfonique PFHpS 375-92-8 6542
Acide perfluorooctane sulfonique PFOS 1763-23-1 6561
Acide perfluorononane sulfonique PFNS 68259-12-1 8739
Acide perfluorodecane sulfonique PFDS 335-77-3 6550
Acide perfluoroundécane sulfonique PFUNDS 749786-16-1 8740
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Acide perfluorododécane sulfonique PFDoDS 79780-39-5 8741

Acide perfluorotridécane sulfonique PFTrDS 791563-89-8 8742
Acide 6: 2 fluorotélomére sulfonique 6:2 FTSA 27619-97-2 7893
Acide perfluorohexadecanoique PFHxDA 67905-19-5 8984
Acide 9-chlorohexadecafluoro-3-oxanonane-1- 9CI-PF3ONS 756426-58-1 911
sulfonigue
Acide 4,4,5,5,6,6,7,7,8,8,9,910,10,11,11,11- SH-PEUREA 34508.35.0 —
heptadécafluoroundécanoique
Acide Decafluoro-4- , 4-PFECHS 646-83-3 9180
(pentafivoroéthyl)cyclohexanesulfonique
2,3,3,3-Tétrafluoro-2- (h‘ept‘afluoropropoxy) acide HPFO-DA 1325213-6 8982
propionigue
Acide trifluoroacétique ' TFA 76-05-1 8858
Alkylbétaine 6 : 2 fluorotélomeére sulfonamide 6:2 FTAB 34455-29-3 7991
Annexe 2
Parameétre Code SANDRE
Matiére séche (en % MB) 1799
Carbone organique (en % MB) 1841
Azote total {en % MB) - 6018
Annexe 3
Substance Seuil POP (mg/kg)
PFOS et ses dérivés 50 mg/kg
PFOA, ses sels et les composés apparentés 1mg/kg (PFOA et ses sels)
40 mg/kg (somme des composés apparentés)
PFHXS, ses sels et les composés apparentés 1 mg/kg (PFHxS et ses sels)
40 mg/kg (somme des composés apparentés)
Annexe 4
Substance Sevil en pgfkg de matiére séche

Total des concentrations des PFAS suivants :
PFOS, PFOA, PFNA, PFHxS, PFDA, PFHxA
Total des concentrations des PFAS suivants :
PFBS ; PFPeS ; PFHxS ; PFHpS ; PFOS ; PFNS ; PFDS ;
PFUNDS ; PFDoDS ; PFTrDS ; PFOSA ;6 : 2 FTSA ; 400
PFBA ; PFPeA ; PFHxA ; PFHpA ; PFOA ; PFNA ; PFDA ;
PFUNA ; PFDoA ; PFTrDA
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AQUAREF

Modalités de mise en ceuvre de campagnes de
mesures des PFAS dans les boues issues de
stations d’épuration urbaines et industrielles
(circulaire ministérielle du 27 avril 2026)

Version 1 - Mai 2026
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Les opérations d'analyses doivent étre réalisées par un laboratoire d'analyses capable de mettre en
ceuvre la norme EN SO 25652 [1] dans les 6 mois aprés sa parution ou d'appliquer avant cette date,
une methode d'analyse validée répondant aux exigences du paragraphe 4.2 (et notamment dont la
caractérisation des performances a été évaluée suivant les principes des normes NF T 90-210 [3] ou
X31-131 [4]). Pour l'analyse du TFA, le laboratoire d'analyses, doit respecter les exigences définies
dans |le paragraphe 4.1.

Le laboratoire d'analyse doit respecter les limites.de quantification pour chacune des substances listées
dans I'annexe 2 de la circulaire ; limite de quantification inférieure ou égale 4 :

o 2 pg/kg de matiére séche pour chaque PFAS hors TFA ; .
e 20 pg/kg de matiére séche pour le TFA.

Pour les paramétres de caractérisation usuels, les analyses doivent étre réalisées par un laboratoire
d'analyse titulaire de I'accréditation selon la norme NF EN ISO/IEC 17025 [2] pour ces paramétres dans

la matrice boue.

La sous-traitance analytique est autorisée. Toutefois, en cas de sous-traitance, le laboratoire désigné
pour ces analyses devra respecter les conditions visées ci-dessus.

Le prestataire restera, en tout état de cause, le seul responsable de l'exécution des
prestations et s'engagera 4 faire respecter par ses sous-traitants toutes les obligations du document.

3 Modalités de réalisation des opérations d’échantillonnage

La caractérisation de la qualité des boues d'épuration exige la mise en ceuvre d'une méthode
d’échantillonnage statistiquement fiable permettant de recueillir un échantillon final représentatif du lot
de boue destiné a la valorisation agricole.

Les opérations d’échantillonnage devront respecter I'arrété modifié du 8 janvier 1998 et s'appuyer sur
les normes ou les guides en vigueur suivants :

Réferentiels liés a « Lanorme NF EN 5667-13 « Qualité de I'eau - Echantillonnage —

l'opération - partie 13 : lignes directrices pour I'échantilionnage des boues » [5]

d'échantillonnage )
« Lanorme NF U 44-108 « Boues des ouvrages de fraitement des

eaux usées urbaines- Boues liquides- échantillonnage en vue de
l'estimation de la teneur moyenne d’un lot » [6]

e Le protocole de préléevement, d’échantillonnage, et d’analyse des
boues de Filtres Plantés de Roseaux (FPR) en vue de leur
valorisation par épandage agricole [7]

Référentiels liés aux « Lanorme projet NF EN ISO 5667-15 « Qualité de l'eau —
conditions de : Echantillonnage — Partie 15 : lignes directrices pour la
conservation et de conservation et le traitement des échantillons de boues et de
transport sédiments » [8] :

Les points essentiels de ces référentiels techniques sont détaillés ci-dessous.

AQUAREF — Modalités de mise en ceuvre de campagnes de mestres des PFAS dans les boues issues Page 5 sur 17
de stations d'épuration urbaines ou industrielies {circulaire ministérielle du 27 avril 2026) - Veersion 1 -
Mai 2026



920¢c 1ey
- | UDISIBA - (920 JUAB JZ NP SjjaL@)SIuI SIEINDIHD) SSlBLISnpU NO SaUBqIn uolieinds,p suone)s ap
/1 4ns g abey4 S8NSS] SaN0q $5) SUBP S/ 53p SaJnsalu ap SaubedWIES 8D 8JANED US 8S)LU 8P SBJ{EPON — 435V NDY

"s|ansn UoleslIg1oeled ap sansweled sap 19 SYHd Sep ayaisyoal
B| B JusIAU0d xoul ue no (susglAdoidAjod ‘sugjAuyiedlod) enbpseid us abeuuojiueyos.p [PUglEW 87

‘8)Is 9| NS UOKIUOY 4N aun Jnod @si|in 2418 SBY UNONE Us Hop 8uU || "Ucieulweluod ap senbsy
So| JajiW]| &P UYE 9Y09s o nes | B 90Ul 8419 Hop abeuuojueyos p [aUglew o ‘uolieledo anbeyo jueay

"$91N3119)X3 SUOIJEUILLBIUOD SapP J@ UDIS0LI09 B| ap 9bgjo.d 18 aidoid Jloipua un suep 9)00is ‘ejaidoid
8p ]BJ@ UOQ UN suep nuajulew 819 }JOP || "J9SA|BUB B S3JUBISONS SOP SIA-B-SIA S90UBIgUsjuUlLp Nno
uoeulRIUOY 9p anbsl unone Jajuasald au J@ ajsngol aie Jlop nuselal abeuuo|UBYIS,P {SUgIBW &7

‘ujoseq ap anb juejne sabBueyd e1}9 JUBAIOP « B|LNU » sjueb s ‘s)npaJ ISUle Juos na||iw 8| Jed
Inejesedo,| op je Insjelado, led suopiueyos sep uoneuileue ep senbsu se7 "saipnod uou « ajuu
» sjueb sap swwo? (|43) ajjenpiaipul uonoslold ap juswadinbg p adinbe a4j9 jlop || "sesaissnod sap ho
S|0s0.l9e0lq sep a41ews,p no saugboyied syusbe sep Jusjuos ap sse|gidaosns sanog ap uogendiuew
B| 9P SI0| 91UN09S ap }°o iues sp seaudosdde sainsaw so| alpuasd Jjop abeuuo|jueyss,p inajesado,

abeuuojueyss,p |919)ew 2 Jnajeredo ¢'¢

“**g}e (sie|ep) Hodsuel; op }o abess|dwal ap senbyioads seubisuod se e
* (0.£7G) op Hodsuel ap
ainjelgdws) sun Jiusjulewl ap suoeded | JUBAE UOIIEAISSUOD 8p No Uoelablial ap [elglew 87 e
! BllIUBp! JUsWaIE[D SbeUUOJE) 8T e
: sasAjeue,p alioleloqe| np alijigesuodsal
B| 9p 1S9O SJUBAINS SjUBWQI® sap ainjuino) e ‘abeuuojueydss,p eubedwes e| e juswsajgejestd
aoe|d us siw a9 Jop asAjeue,p alelelsald 9| 19 abeuuo|ueya,p insjeledo,| anuse Josje enbolelp un

‘asAeuep
aqoleloqe| 9 Jed sjansn saljaweled sap 19 SY4d So9p UolesuUPIoeled el Jnod ajuesiyns ayuenb us 1o
‘ajoolBe UOlESLIOjBA B| B 9UIISSp 10| Np iejuasaldal ‘(euly uojueysd un alinpold ap 1se asiA J1108(go,]

abeuuojjiueyog,| op sojesauab suonipuoy z'c

(ebepenb) uononpal ap epao'md un Jed no uoljesipuabouwioy saide anuslqo

}@ 10| swaw un Ins easjaid |eqojb uo|nueyYds,| 8p BAlEluasaldal ayuenyd |euy} uojiueya

sallejuaWa|a sjualuaAg|ald s SNO) JUBSSIUNG) U8 82N)}SU0D S8noq ap ajluenyd |eqo|b uojjyueysgy
‘10| Np Jijelussaldal J10s ajquiasua Ins| anb asgluew

ap 10| np sjulod sjuslgylp US 29Nj08ye a1}@ JIOp Sallejuswsgle sjuswanlld allejuswgls

ap auas aun 10| Np juiod un ua ‘sio) aun us ‘aaasjald ‘enoq ap 9yuenb aljed juswans|ald

(101 awgw un Janysuo Jussnad senoq ap sej sinaisn|d ‘sjdwexs ted)
abe>00]s ap 9)iun awgL sun e Juepuodsaliod sanbisiigjorled sauwaw s9| Juehe
‘SUOIIPUOD SaWigwW s8] suep ‘epedold awgw 8| Jed saynpoid senoq ap ayueny 107

%0€-GZ & ainalgdns 2yoas 2J9newl U naus) : opijos anog -
%0E-GZ B (| op @Ipio,| 8p 8yoes alanew us Inaus) : asnajed snog -
9%0] € 2IN8LgIUl 89S 8IgllBW Ud INeue) : apinbjj enog -

: apljos no asnejed ‘epinbi| 82URISISUCI BuN JIOAR JusAnad

sanoq so7 "o|ooube uojesLo[eA g] B SagUsep sanoq s8] ‘anoq Jed pusius uQ anog

juawinoop juasaid np uocpesydde,] Jnod suopiuled sauw9 |

suojluyep je sswiel ¢



Le terme « matériel d'échantillonnage » englobe I'outil d'échantillonnage utilisé pour l'opération
d'échantillonnage, le container qui rassemble les prélévements élémentaires, |'agitateur mécanique le
cas échéant et tous les autres outils utilisés pour la constitution de I'échantillon final destiné au
laboratoire d’analyse.

Une synthése des différents outils d'échantillonnage et les applications principales en fonction du type
de boues (boues liquides, boues pateuses, boues solides) est disponible en annexe A de la norme NF
EN ISO 5667-13 [5].

3.4 Opérations d’échantillonnage

3.4.1 Echantillonnage de boues liquides

Dans le cas des boues liquides, un lot est généralement défini par la capacité de I'unité de stockage de
la boue (silos de stockage, fosses, efc).

Si plusieurs unités de stockage constituent le lot destiné a la valorisation agricole, le nombre de
prelevements élémentaires est calculé par unité de stockage et l'ensemble des prélévements
élémentaires de chaque unité de stockage est rassemblé en quantité proportionnelle au volume de
chaque unité pour constituer un échantillon global pour tout le lot. Pour une unité de stockage, le volume
préleve lors de chaque prélévement élémentaire doit &tre connu avec précision et identique pour tous
les prélévements élementaires. Des exemples sont fournis en annexe 1.

Avant tout échantillonnage, les boues liquides du lot & caractériser, doivent étre homogénéisées, soit
par recirculation, soit par agitation mécanique, pendant une durée de 30 minutes & 2 heures selon leur
état. Pour les unités de stockage de capacité importante (supérieure & 200 m3), une homogénéisation
prealable de 24 heures est recommandée.

Selon la configuration, les contraintes techniques et 'accessibilité du stockage, les prélévements
élémentaires seront a effectuer soit directement dans celui-ci, soit en cours de transfert au niveau de la
tuyauterie de transfert, soit a I'arrivée de la boue dans le récipient récepteur.

3.4.1.1 Echantillonnage direct dans 'unité de stockage

Réaliser 4 séries de 5 prélévements élémentaires de 2 litres, en veillant au choix spatial des points de
prélevements - points répartis sur toute la hauteur et sur toute la surface de I'unité de stockage en
evitant de prélever la surface et contre les parois. Au total 20 prélévements élémentaires de 2 litres
doivent étre réalisés.

La quantité prélevée lors de chaque prélévement élémentaire doit &tre connue avec précision et
identique pour tous les prélévements élémentaires. Au total, 40 litres seront prélevés.

Si I'unité de stockage (par exemple : silo) est équipée de plusieurs points de prélévements fixes
(robinets, vannes) dédiés a I'échantillonnage des boues, il sera nécessaire avant chaque prélévement
elémentaire de purger les vannes ou les lignes d'au moins trois fois le volume permanent pour s'assurer
que toute matiere stagnante est éliminée avant échantillonnage.

3.4.1.2 Echantillonnage en cours de transfert

Calculer la durée de transvasement de [I'unité de stockage en fonction du débit de la pompe et réaliser '
a intervalles réguliers, sur la tuyauterie de transfert ou a I'arrivée de la boue dans le récipient récepteur,
un nombre de prélévements élémentaires de 2 litres dépendant de la capacité de I'unité de stockage.

La norme NF U 44-108 [6] définit le nombre de prélévements élémentaires a réaliser en fonction de la
capacité de I'unité de stockage, avec un minimum de 5 prélévements élémentaires pour une capacité
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Les fragments de boue pressée ou consolidée par tout moyen ont tendance a se regrouper par taille et
densite quand on les agite et les particules fines ont tendance a tomber au fond.

Pour obtenir un échantillon représentatif de la boue transportée en continu, il est nécessaire de prélever
une tranche transversale compléte, avec les particules fines (c'est-a-dire la totalité de la largeur et de
la profondeur du flux de boue sur une longueur suffisante) ou de prélever temporairement |a totalité de
I'écoulement au point de déversement.

25 prélévements élémentaires réguliérement espacés au cours de la période de production du lot
doivent étre realisés pour obtenir un échantillon représentatif du lot a caractériser. La quantité a prélever
doit étre connue avec précision et identique pour tous les prélévements élémentaires.

Au total 25 prélévements élémentaires de 0,5 & 1 kg doivent étre réalisés.

3.4.2.3 Echantillonnage des boues de filtres plantés de roseaux

La méthodologie a appliquer est décrite dans « le protocole de prélévement, et d’analyse des boues
de filtres plantés de roseaux en vue de leur valorisation par épandage agricole » [7].

Le protocole consiste a définir, en premier lieu, le nombre de prélévements élémentaires a réaliser au
sein du filtre planté de roseaux afin de réaliser un échantillon global représentatif de la qualité globale
du lot. Le nombre de prélévements &lémentaires sera & déterminer selon la formule :

1
{::EW

Avec
¢ V:levolume en m? de boues brutes présentes dans le filtre ;
e C:le nombre de prélévements élémentaires a réaliser dans le filtre, arrondi au nombre entier
le plus proche ;
e Avec un minimum de 4 prélévements élémentaires par filtre.

Pour une bonne représentativité de la qualité globale des boues du filtre, le protocole d'échantillonnage
a appliquer consiste a :
o Réaliser les prélévements élémentaires uniformément répartis dans le filtre, en fonction de la
densité des roseaux, ;
o Prélever le long d'une diagonale du filtre en tenant compte de la variabilité verticale (épaisseur
de boues) ;

e Eviter de prélever:
o Les boues a moins d’'un métre des points particuliers du filtre (points d’alimentation,
bords du filtre, drains et cheminées d'aération) ;

o Le média filtrant (gravier/sable).

La quantité a prélever doit étre connue avec précision et identique pour tous les prélévements
elémentaires.

Le matériel d’échantillonnage « carottier » de 10 cm de diamétre est recommandé pour ce type de
prélévement. [l a 'avantage par rapport & une tariére, de limiter la déstructuration du prélévement et de
pouvoir prélever des boues de faible siccité sans perte par écoulement.

Si plusieurs filtres correspondent au méme lot destiné a la valorisation agricole, le nombre de
prélévements élémentaires est défini pour chaque filtre en appliquant la formule ci-dessus. L'ensemble
des prélévements élémentaires de chaque filtre est rassemblé en quantité proportionnelle au volume
de chaque filtre pour constituer un échantillon global pour tout le lot. Le volume prélevé lors de chaque
prélevement élémentaire doit étre connu avec précision et identique pour tous les prélévements
élémentaires.
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Figure 2 : Exemple de schéma de réduction d’un échantilfon (méthode décrite dans le Cahier des
Techniques de I'INRA, 2008) [9]

3.4.2.5.2 Méthode par homogénéisation simple
Dans le cas de |'échantillonnage des boues issues de filtres plantés de roseaux (§ 3.4.2.3), la méthode

par homogeéneisation simple peut &tre utilisée ; la quantité de boues prélevée étant plus faible (quelques
kg) a homogénéiser.

La méthode consiste a :

» Regrouper les prélévements élémentaires dans un container ;

o Retirer le média filtrant (graviers) et les morceaux grossiers de rhizomes (supérieurs 4 1 cm de
diamétre) ; '

e Morceler les amas de boue secs ;

* Mélanger, homogénéiser le contenu du container a I'aide d'une pelle en évitant les volumes
morts tels que le fond du container ;

e Veérifier visuellement 'homogénéité du contenu et répéter 'opération de mélange au moins trois
fois ;

e Prélever au sein du container, a I'aide d'une pelle, I'échantillon final destiné au laboratoire
d’analyse.

Si plusieurs filtres correspondent au méme [ot destiné a la valorisation agricole, 'échantillon global est
constitue d’'un mélange des échantillons de chaque filtre, proportionnel aux volumes de boues stockées
sur chacun des filtres. Si le nombre total de prélévements élémentaires atteint 25 prélévements, la
méthode des quartiers sera a appliquer.

3.5 Acheminement des échantillons jusqu’au laboratoire

Les modalités de transport, de réception et de mise en analyse des échantillons doivent &tre
compatibles avec les prescriptions des normes en vigueur, a savoir :
o Transport des échantillons dans une enceinte ayant la capacité de maintenir la température a
5+3°C ;
s Réception des échantillons par le laboratoire d'analyse au plus tard 24 h aprés la fin de
I'opération d’échantillonnage afin de ne pas altérer ou modifier la composition de I'échantillon,
et de limiter les risques d’accumulation de gaz dans les flacons ;

AQUAREF - Modalités de mise en ceuvre de campagnes de mesures des PFAS dans fes boues issues Page 11 sur 17
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4.1.3 Préparation des boues de teneur en matiére séche supérieure ou égale 3 10%

Pour les boues de teneur en matiére séche supérieure ou égale a 10%, le protocole consiste en une
lixiviation de la boue avec un rapport solide/liquide constant quel que soit I'échantiflon.

Homogénéiser I'échantilion pour essai :
Prélever de fagon représentative une masse d'échantillon humide équivalente & au moins 10 g
de matiére séche ;

Ajouter un volume d'eau ultrapure exempte de TFA permettant d'atteindre un rapport liquide sur
solide de 10 (ml/g) (cf Tableau 1) ;
Agiter pendant au moins une heure ;

Récupérer tout ou partie de la phase liquide pour la réalisation de I'analyse du TFA (par exemple
par centrifugation ou filtration en ayant montré que cette derniére étape n'apporte pas de
contamination) ; ‘

Ajouter la molécule marquée '3C-TFA avant analyse et I'utiliser comme étalon interne pour
quantifier le TFA.

Une étape de purification de I'échantillon peut étre effectuée sur la phase liquide récupérée dés lors
qu'il aura été montré qu’elle n'affecte pas le résultat.

Le résultat final sera exprimé en pg/kg de matiére séche.

Tableau 1 : Exemple de volume d'eau a ajouter pour une quantité de matiére séche visée de 10 g en

fonction du taux de matiére séche de la boue.

Taux de Masse de Masse de bhoue Masse d'sau Quantité d'eau a
by d 5 9 R contenue dans la 2
matiere séche | matiére séche | humide & : : 2 ajouter pourla
(%) visée (g) prélever (g)  |Prisedessaide | . ition (mi)
boue humide (g)

10 10 100,0 90,0 10,0

20 10 50,0 40,0 60,0

30 10 33,3 23,3 76,7

40 10 25,0 15,0 85,0

50 10 20,0 10,0 90,0

60 10 16,7 6,7 93,3

70 10 14,3 43 95,7

80 10 12,5 25 97,5

90 10 11,1 1.1 98,9

100 10 10,0 0,0 100,0

4.1.4 Préparation pour les boues de teneur en matiére séche inférieure a 10%

Pour ces boues, on considérera que la quantité d’eau présente est suffisante pour avoir solubilisé le
TFA. Le rapport solide /liquide sera proche de 10 ou supérieur.

Homogénéiser 'échantillon pour essai ;

Reécupeérer tout ou partie de la phase liquide pour la réalisation de 'analyse du TFA (par exemple
par centrifugation ou filtration en ayant montré que cette derniére étape n'apporte pas de
contamination) ;

Ajouter la molécule marquée *C-TFA avant analyse et 'utiliser comme étalon interne pour
quantifier le TFA.

Une étape de purification de I'échantillon peut &tre effectuée sur la phase liquide récupérée dés lors
qu'il aura eté montré qu'elle n'affecte pas le résultat.
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13Ce-PFOS
13C2-8:2FTS
13C2-4:2FTS
13C2-6:2FTS
18C2-D4-10:2FTS
13Ce-PFOSA
Ds-MePFOSA
D3-MePFOSAA
13C4-8:2diPAP

o "¥Cs;-HFPO-DA
¢ Analyser les extraits en LC MS/MS ;

» Appliquer les exigences de la narme NF EN-ISO 21253-1 [12] pour les critéres d'identification
(sauf exception pour certains composés PFBA, PFPeA pour lesquels certaines transitions sont
peu sensibles) ;

e Rapporter les résultats en pg/kg de matiére séche et en référence a la forme acide en
cohérence avec les dénominations des référentiels SANDRE :

e Pour les PFAS disposant de formes linéaires et ramifiées il est demandé de rendre un résultat
correspondant a la somme de ces formes en utilisant un étalon linéaire pour la quantification ;

e  Sauf exception pour certaines substances montrant peu de sensibilité ou en cas d'interférences
specifiques, il est demandé de respecter une limite de quantification inférieure ou égale a
2 pg/kg de matiére séche.

0.0 0O 0O 0O 0 0O 0 ©

4.3 Exigences qualité

L'accreditation des résultats n'est pas imposée dans le cadre de cette circulaire ministérielle du 27 avril
2026. Cependant si elle est disponible, il s'agit d'une garantie supplémentaire pour la qualité des
résultats. '

Avant mise en ceuvre dans le cadre de la circulaire, les méthodes devront avoir été validées suivant les
principes des normes NF T90-210 [3] ou X31-131 [4] en utilisant des échantillons représentatifs de
boues industrielles et urbaines destinées a I'épandage. Les limites de quantification devront étre
validées suivant les principes de ces normes.

Des incertitudes devront pouvoir &tre fournies sur demande.

Des lors qu'ils existent, les laboratoires devront participer & des essais d'intercomparaison afin
d'apporter des preuves de la fiabilité des résultats fournis.

Des contréles qualité internes devront étre insérés dans chaque série analytique. En particulier, au
moins un blanc de méthode est analysé pour chaque série d'extraction afin de démontrer que la
procédure est exempte de contaminants. Il est recommandé d'inclure un blanc de systéme pour vérifier
I'absence de contamination des solvants et de contrdler réguliérement les taux de récupération.
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6 Annexes

Annexe 1 : Echantillonnage de boues liquides dans le cas oil plusieurs unités de stockages constituent

le lot destiné a la valorisation agricole

Cas simple : lot regroupant plusieurs unités de stockage de méme capacité
Nombre de prélévements.et volumes élémentaires identiques

Unité 1
Capacité: 100 m3
Prélevement élémentaire = 25
Volume élémentaire v : 1 litre

Unité 2
Capacité: 100 m3
Prélévement élémentaire = 25
Volume élémentairev2: 1 litre

Unité 3
Capacité: 100 m3
Prélévement élémentaire = 25
Volume élémentairev3: 1 litre

i

-~

~

/

-

Echantillon global
Rassemblement de tous les
prétévements élémentaires

Homogénéisation

|

Echantillonfinal

Autrecas:lot regrouhant plusieurs unités de stockage de capacités différentes

Nombre de prélévements et volumes élémentaires identiques

Unité1
i Capacité: 100 m* ‘
| Prélévementélémentaire = 25 |
 Volume élémentaire v1: 1 litre |

i S . :
| Homogénéisation

s S

] Capacité : 500 m* :
i Prétévement élémentaire = 25
| Volume élémentairev2 : 1 litre |

1

i Homogénéisation ?
1 i

p :

Assemblage proportionnel
(pondération 1:5:1)

Echantillon global représentatif i

1

[

Homogénéisation ]

i

[

Echantillon final - |

|

Unité 3
Capacité: 100m®
Prélevement élémentaire = 25

Volume élémentairev3: 1 litre !

]
I
i
i
!
|

Homogeénéisation
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