


INFORMATIONS DEMANDEES

sauf MES, DCO ou COT (unifé en mo/)

Libre (numérique) Pour une inceritude de 15%, la valeur
" {échangée sera 156

Libre (numérigue) Si résuitat < limite de délection ou résuitat <
LQ : saisir dans résultat fa valeur LD ou LQ et
renseigner le Champ CODE REMARQUE DE

L ANALYSE
imposé EAU BRUTE : pg/t ; PHASE AQUEUSE :

po/f, MES (PHASE PARTICULAIRE) : ng/ky |
Libre (numérique) Four une incertitude de 15%, fa valeur

échangée sara 15

Imposé Code 0 Analyse non faite
Code 1 : Résultat z limite de guanfification
Code 10 : Résulfat < limife de quantification

Imposé | Cotle O : NON CONFIRME (analyse unigus)
'Code 1 : CONFIRME (analyse dupliquée,
confirmation par SM )

Libre Liste des paramétres refrouves dans le blane

du systéme de prélévement ou datmosphére
+ ordre de grandeur.

L. Q élevée (matrice complexe}

Présence dinterférents efo....

Les critéres identifiés en gras sont & renseigner obligatcirement lors de ia restitution des
données, L'absence de renseignements sur les champs obligatoires sera une entorse a
'engagement du laboratoire pouvant conditionner le cas échéant le paiement de la
prestation par ['exploitant

343

A2 23
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Prescriptions techniques apphcable{iu" o

opérations de prélévements et d’analyses |
: e MmE

L
ar déléoation,. |
Général

1 INTRODUCTION

Cette annexe a pour but de préciser les prescriptions techniques qui doivent étre respectées
pour la réalisation des opérations de prélévements et d’analyses de substances dangereuses dans
Ueau.

Ce document doit &tre communiqué A {’exploitant comme cahier des charges & remplir par le

laboratoire qu’il choisira. Ce document permet également a 'inspection de vérifier a réception
du rapport de synthése de mesures les bonnes conditions de réalisation de celles-ci.

2 PRESCRIPTIONS GENERALES

Le laboratoire d'analyse choisi devra impérativement remplir les deux conditions suivantes :

! - Etre accrédité selon la norme NF EN I1SO/CEl 17025 pour la matrice “ Eaux Résiduaires”,
pour chaque substance & analyser. Afin de justifier de cette accréditation, te laboratoire
devra fournir a Uexploitant U'ensemple des documents listés & Uarticle 2 du présent
arrété avant le début des opérations de prélevement et de mesures afin de justifier qu’il
remplit bien les dispositions de la présente annexe.

- Respecter les limites de quantification listées a l'annexe 1 du présent arrété pour
chacune des substances.

Le prestataire ou I’exploitant pourra faire appel a de la sous-traitance ou réaliser lui-méme les
opérations de prélévements. Dans tous les cas il devra veiller au respect des prescriptions
relatives aux opérations de prélevements telles que décrites ci-aprés, en concertation étroite
avec le laboratoire réalisant les analyses.

; La sous-traitance analytique est autorisée, Toutefois, en cas de sous-traitance, le laboratoire
désigné pour ces analyses devra respecter les mémes criteres de compétences que le prestataire
c’est & dire remplir les deux conditions visées au paragraphe 2 ci-dessus (fourniture des mémes
attestations)

Le prestataire restera, en tout état de cause, le seul responsable de U'exécution des prestations
et s'engagera & faire respecter par ses sous-traitants toutes les obligations de Pannexe
technique,

Lorsque les opérations de prélévement sont diligentées par le prestataire d’analyse, il est seul
responsable de la bonne exécution de 'ensemble de la chaine.

Lorsque les opérations de prélévements sont réatisées par U'exploitant lui-méme ou son sous-
traitant, ’exploitant est le seul responsable de "exécution des prestations de prélévements
et de ce fait, responsable solidaire de la qualité des résultats d’analyse.

Le respect du présent cahier des charges et des exigences demandées pourront éire contrblés
par un organisme mandaté par les services de U’Etat.

L'ensemble des données brutes devra étre conservé par le laboratoire pendant au moins 3 ans.
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3 OPERATIONS DE PRELEVEMENT

Les opérations de prélévement et d'échantilionnage devront s’appuyer sur les normes ou les
guides en vigueur, ce qui implique a ce jour le respect de :

e la norme NF EN SO 5667-3 “Qualité de Ueau - Echantillonnage - Partie 3 : Lignes
directrices pour la conservation et la manipulation des échantillons d’eau”

e le guide FD T 90-523-2 “ Qualité de I’Eau - Guide de prélévement pour le suivi de
' qualité des eaux dans Uenvironnement - Prélévement d’eau résiduaire *

Les points essentiels de ces référentiels technigues sont détaillés ci-aprés en ce qui concerne les
conditions générales de prélévement, la mesure de débit en continu, le prélévement continu sur
24 heures & température contrélée, ['échantillonnage et [a réalisation de blancs de
prélevements, :

3.1 OPERATEURS DU PRELEVEMENT
Les opérations de prélévement peuvent étre réalisées sur le site par :

» le prestataire d'analyse ;
s le sous-traitant sélectionné par le prestataire d'analyse ;

o Uexploitant lwi-méme ou son sous traitant

Dans te cas ol c’est Uexploitant ou son sous traitant qui réalise le préléevement, il est impératif
qu’il dispose de procédures démontrant la fiabilité et la reproductibilité de ses pratiques de
prelévement et de mesure de débit. Ces procédures doivent intégrer les points détaillés aux
paragraphes 3.2 & 3.6 ci-aprés et démontrer que la tracabilité de ces opérations est assurée,

3.2 CONDITIONS GENERALES DU PRELEVEMENT

s le volume prélevé devra étre représentatif des flux de |’établissermnent et conforme
avec les quantités nécessaires pour réaliser les analyses sous accréditation.

e En cas d'intervention de "exploitant ou d’un sous-traitant pour le prélévement, le
nombre, {e volume unitaire, le flaconnage, la préservation éventuelle et
Videntification des échantillons seront obligatoirement définis par le prestataire
d'analyse et communiqués au préleveur. Le laboratoire d’analyse fournira les
flaconnages (prévoir des flacons supplémentaires pour les blancs du systéme de
prélévement).

¢ Les échantillons seront répartis dans les différents flacons fournis par le laboratoire
selon les prescriptions des méthodes officielles en vigueur, spécifiques aux substances
a analyser et/ou a la norme NF EN [SO 5667-3'. Les échantillons acheminés au
laboratoire dans un flaconnage d'une autre provenance devront étre refusés par le
laboratoire.

» Le prélévement doit étre adressé afin d'étre réceptionné par le laboratcire d’analyse
au plus tard 24 heures aprés la fin du prélévement, sous peine de refus par le
laboratoire,

1 La norme NF EN IS0 5667-3 est un Guide de Bonne Pratique. Quand des différences existent entre la norme NF EN IS0
5667-3 et ta norme analytique spécifique 3 la substance, c'est toujours les prescriptions de la norme analytique qui
prévalent,




3.3 MEeSURE DE DEBIT EN CONTINU

% La mesure de débit s’effectuera en continu sur une période horaire de 24 heures, suivant les
normes en vigueur figurant dans le FDT-90-523-2 et les prescriptions techniques des
constructeurs des systémes de mesure.

% Afin de s’assurer de la qualité de fonctionnement de ces systémes de mesure, des controles
meétrologiques périodiques devront étre effectués par des organismes accrédités, se
traduisant par :

> Pour les systemes en écoulement a surface libre :

o un contrble de la conformité de U'organe de mesure (seuil, canal jaugeur, venturi,
déversoir,..) vis-a-vis des prescriptions normatives et des constructeurs,

o un contréle de fonctionnement du débitmétre en place par une mesure
comparative réalisée & Uaide d'un autre débitmétre.

» Pour les systémes en écoulement en charge :

o un contrdte de la conformité de l'instatlation vis-a-vis des precriptions normatives
et des constructeurs,

o un contrdle de fonctionnement du débitmétre par mesure comparative exercée
sur site (autre débitmétre, jaugeage, ...} ou par une vérification effectuge sur un
banc de mesure au sein d’un laborateire accrédité.

% Le contréle métrologique aura lieu avant le démarrage de la premiére campagne de
mesures, ou a occasion de la premiére mesure, avant d’étre renouvelé a un rythme
annuel,

3.4 PRELEVEMENT CONTINU SUR 24 HEURES A TEMPERATURE CONTROLEE

Ce type de prélévement nécessite du matériel spécifiqgue permettant de constituer un
échantillon pondeéré en fonction du débit.

& Les matériels permettant la réalisation d’un prélevement automatisé en fonction du débit
ou du volume écoulé, sont ;

o Soit des échantillonneurs monofiacons fixes ou portatifs, constituant un seul
échantillon moyen sur toute la période considérée.

» Soit des échantillonneurs multiflacons fixes ou portatifs, constituant plusieurs
échantillons (en général 4, 6, 12 ou 24) pendant la période considérée. Si ce type
d’échantillonneurs est mis en ceuvre, les échantillons devront &tre homogénéisés pour
constituer 1’échantillon moyen avant transfert dans les flacons destinés a Uanatyse.

% Les échantillonneurs utilisés devront réfrigérer les échantillons pendant toute la période
considérée.

% Dans le cas ol il s’avérerait impossible d’effectuer un prélévement proportionnel au débit
de Lleffluent, le préleveur pratiguera un prélévement asservi au temps, ou des
‘prélévements ponctuels si la nature des rejets le justifie {par exemple rejets homogenes en
batchs). Dans ce cas, le débit et son évolution seront estimés par te préleveur en fonction
des renseignements collectés sur place {(compteurs d'eau, bilan hydrique, etc). Le
préleveur devra lors de la restitution préciser la méthodologie de prélévement mise en
oguvre.

%  Un contrdle métrologique de Uappareil de prélévement doit étre réalisé périodiquement sur
les points suivants {recommandations du guide FD T 90-523-2) :

e Justesse et répétabilité du volume prélevé (volume minimal : 50 mi, écart toléré
entre volume théorique et réel 5%)

B 2% |




» Vitesse de circulation de U'effluent dans les tuyaux supérieure ou égale 4 0,5 m/s

% Un contréle des matériaux et des organes de 'échantillonneur seront & réaliser {voir blanc
de systéme de prélévement)

% Le positionnement de la prise d’effluent devra respecter les points suivants :
e« Dans une zone turbulente ;
s A mi-hauteur de la colonne d'eau ;

e A une distance suffisante des parois pour éviter une contamination des échantillons
par les dépots ou les biofilms qui s’y développent.

3.5 EcHAnTILLON

% La représentativité de V'échantillon est difficile a obtenir dans le cas du fractionnement de
certaines eaux résiduaires en raison de leur forte hétérogénéité, de leur forte teneur en
MES ou en matiéres flottantes. Un systéme d’homogénéisation pourra &tre utilisé dans ces
cas. Il ne devra pas maodifier I’échantillon.

% Le conditionnement des échantillons devra &tre réalisé dans des contenants conformes aux
méthodes officielles en vigueur, spécifiques aux substances & analyser et/ou & la norme NF
EN 1SO 5667-31,

L Le transport des échantillons vers le laboratoire devra étre effectué dans une enceinte
maintenue & une température égale & 5°C = 3°C, et étre accompli dans les 24 heures qui
suivent la fin du prélévement, afin de garantir 'intégrité des échantillons.

% La température de !'enceinte ou des échantillons sera contrdlée A V'arrivée au laboratoire
et indiquée dans le rapportage relatif aux analyses.

3.6 BLANCS DE PRELEVEMENT
Blanc du systeme de prélevement :

Le blanc de systeme de prélévement est destiné & vérifier l'absence de contamination liée
aux mateériaux (flacons, tuyaux) utilisés ou de contamination croisée entre prélévements
successifs. Il appartient au préleveur de mettre en ceuvre les dispositions permettant de
démontrer {"absence de contamination. La transmission des résultats vaut validation et
Uexploitant sera donc réputé émetteur de toutes les substances retrouvées dans son rejet,
aux teneurs correspondantes. Il lui appartiendra donc de contrbler cette absence de
contamination avant transmission des résultats.

% 5i un blanc du systéme de prélévement est réalisé, il est recommandé de suivre les
prescriptions suivantes :

« il devra étre fait obligatoirement sur une durée de 3 heures minimum. Il pourra étre
réalisé en laboratoire en faisant circuler de U'eau exempte de micropolluants dans le
systéme de prélévement.

b Les critéres d’acceptation et de prise en compte du blanc seront les suivants :

e si valeur du blanc < 1Q: ne pas soustraire les résultats du blanc du systéme de
prélevement des résultats de 'effluent

» si valeur du blanc = LQ et inférieure a Uincertitude de mesure attachée au résultat : ne
pas soustraire les resultats du blanc du systéme de preievement des résultats de
- Peffluent




+ si valeur du blanc > Uincertitude de mesure attachée au résultat : la présence d’une
contamination est avérée, le taboratoire devra refaire le prélévement et Uanalyse du
rejet considéré. _

Blanc d’atmosphére

% La réalisation d’un blanc d’atmosphere permet au laboratoire d'analyse de s’assurer de
la fiabilité des résultats obtenus concernant les composés volatils ou susceptibles d’étre
dispersés dans U’air et pourra fournir des données explicatives a |’ exploitant,

% Le blanc d’atmosphére peut étre réalisé & la demande de l'exploitant en cas de suspicion
de présence de substances volatiles (BTEX, COV, Chlorobenzéne, mercure...) sur le site de
prélévement.

% Sl est réalisé, il doit l'étre obligatoirement et systématiquement :

s le jour du prélevement des effluents aqueux,

» sur une durée de 24 heures ou en tout état de cause, sur une durée de prélevement
du blanc d’atmosphére identique A la durée du prélévement de Ueffluent aqueux. La
méthodologie retenue est de laisser un flacon d’eau exempte de COV et de métaux
exposé a air ambiant & I"endroit oU est réalisé le prélévement 24h asservi au débit,

e Les valeurs du blanc d’atmosphére seront mentionnées dans le rapport d'analyse et
en aucun cas soustraites des autres.

4 ANALYSES

L Toutes les procédures analytiques doivent &tre démarrées si possible dans les 24h et en
tout état de cause 48 heures au plus tard aprés la fin du prélévement.

& Toutes les analyses doivent rendre compte de la totalité de Uéchantillon (effluent brut, MES
comprises) en respectant les dispositions relatives au traitement des MES reprises ci-
dessous, hormis pour les diphényléthers polybromés,

% Dans le cas des métaux, ’analyse demandée est une détermination de la concentration en
métal total contenu dans {'effluent (aucune filtration), obtenue aprés digestion de
{'échantitlon selon les normes en vigueur :

s« Norme ISO 15587-1 “Qualité de leau Digestion pour la détermination de certains
8léments dans U'eau Partie 1 : digestion a Ueau régale” ou

+« Norme IS0 15587-2 "Qualité de leau D}gestzon pour la détermination de certams
éléments dans l'eau Partie 2 ; digestion & l'acide nitrique”.

Pour le mercure, I’étape de digestion compléte sans filtration préalable est décrite dans les
normes analytiques spécifiques a cet élément.

% Dans le cas des alkylphénols, il est demandé de rechercher simuitanément les
‘nonylphénols, les octylphénols ainsi que les deux premiers homologues d’éthoxylates’ de
nonylphénols (NP1OE et NP20E) et les deux premiers homologues d’éthoxylates?
d’octylphénols (OP10E et OP20E). La recherche des éthoxylates peut étre effectuée sans
surcolit conjointement & celle des nonylphénols et des octylphénols par ['utilisation du
projet de norme [SO/DIS 18857-2°.

2 Les éthoxylates de nonyiphénols et d'octylphénols constituent & terme une source indirecte de
nohylphénols et d'octylphénols dans environnement.

3 ISO/DIS 18857-2 : Qualité de Feau — Dosage d’alkyiphénols sélectionnés- Partie 2 : Détermination des
alkylphénols, d'éthoxylates d’alkylphénol et bisphénol A — Méthode pour échantilions non filirés en utilisant i
f'extraction sur phase solide et chromatographie en phase gazeuse avec détection par spectrométrie de '
masse aprés dérivatisation. Disponible auprés de I'AFNOR, commission T €1M et qui sera publiée
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% Certains parametres de suivi habituel de U'établissement, & savoir la DCO (Demande
Chimique en Oxygéne) ou COT (Carbone Organique Total) en fonction de \'arrété préfectoral
en vigueur, et les MES (Matiéres en Suspension) seront analysés systématiquement dans
chaque effluent selon les normes en vigueur (cf. notes *, 5% et 7) afin de vérifier la
représentativité de ["activité de |'établissement le jour de la mesure.

% Les performances analytiques & atteindre pour les eaux résiduaires sont indiguées en
ANNEXE 5.2.de la dirculaire du 5 janvier 2009 et sont également reprises & lannexe 1 du
présent arrété, Elles sont issues de 'exploitation des limites de quantification transmises
par les prestataires d'analyses dans le cadre de !'action RSDE depuis 2005,

Prise en compte des MES

% Le laboratoire doit préciser et décrire de fagon détaillée les méthodes mises en ceuvre en
cas de concentration en MES > 50 mg/L.

% Pour les parameétres visés a U'annexe 1 {3 Uexception de la DCO, du COT et des MES), il est
demandé: ‘

» 5i 50 < MES < 250 mg/l: réaliser 3 extractions liquide/liquide successives au
minimurm sur I'échantillon brut sans séparation.

o S MES = 250 mg/l : analyser séparément la phase aqueuse et la phase particulaire

aprés filtration ou centrifugation de {’échantillon brut, sauf pour les composés
volatils pour lesquels le traitement de Uéchantillon brut par filtration est &
proscrire, Les composés volatils concernés sont @
3,4 dich{oroaniline, Epichlorhydrine, Tributylphosphate, Acide chloroacétique, Benzéne,
Ethylbenzeéne, Isopropylbenzeéne, Toluéne, Xviénes (Somme o.mp), 1,2,3
trichlorobenzéne, 1,2,4 trichlorobenzéne, 1,3,5 trichlorobenzéne, Chiorobenzéne, 1,2
dichlorobenzeéne, 1,3 dichlorobenzéne, 1,4 dichlorobenzéne, 1 chioro 2 nitrobenzéne, 1
chloro 3 nitrobenzéne, 1 chloro 4 nitrobenzéne, 2 chlorotoluéne, 3 chiorotoluéne, 4
chloratoluéne, Nitrobenzéne, 2 nitrotoluéne, 1,2 dichloreéthane, Chlorure de méthyléne,
Chicroforme, Tétrachlorure de carbone, «chloropréne, 3 chloropropéne, 1,1
dichioraéthane, 1,1 dichloroéthyléne, 1,2 dichloroéthyléne, hexachloroéthane, 1,1,2,2
tétrachtoroéthane, Tétrachloroéthyléne, 1,1,1 trichioroéthane, 1,1,2 trichloroéthane,
Trichloreéthyléne, Chlorure de vinyle, 2 chioroaniline, 3 chloroanifine, 4 chloroonifine et
4 chioro 2 nitroanitine.

« La restitution pour chaque effluent chargeé (MES = 250 mg/l ) sera la suivante pour
U"ensemble des substances de ANNEXE 1 : valeur en pg/t obtenue dans la phase
aqueuse, valeur en pg/kg obtenue dans la phase particulaire et valeur totale
calculée en pg/l.

L'analyse des diphényléthers polybromés (PBDE) n'est pas demandée dans l'eau, et sera &
réaliser selon la norme 150 22032 uniquement sur les MES des que leur concentration est = & 50
mg/l. La quantité de MES a prélever pour Uanalyse devra permettre d’atteindre une LQ
équivalente dans ’eau de 0,05 pg/l pour chaque BDE.

prioritairement en début 2009.
4 NF T 80-101 . Quaiité de 'eau : Détermination de la demande chimique en oxygéne {DCO)
5 NF EN 872 : Qualité de 'eau : Dosage des matidres en suspension Méthode par fiftration sur fiitre en fibres de verre

8 NF EN 1484 — Analyse des eaux : Lignes directrices pour le dosage du Carbone Organique Total et du Carbone
Organique Dissous

7 NF T 80-105-2 : Qualité de l'eau : Dosage des matiéres en suspension Méthode par centrifugation




