EX Direction départementale

PREFET de la protection des populations
DU LOIRET Sécurité de I'environnement industriel
Fear
Fraternite

ARRETE

fixant des prescriptions complémentaires
relatives a des campagnes de mesures des poly ou per-fluoroalkylées (PFAS)
dans les boues destinées 3 la valorisation agricole directe ou indirecte
issues des installations de la société DS SMITH PAPER COULLONS
implantée sur la commune de COULLONS

Le préfet du Loiret
Chevalier de la Légion d'honneur

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 et notamment ses articles L181-14 et R181-45;

Vu le décret du 22 avril 2026 portant nomination de Monsieur Hugues MOUTQUH préfet de la
région Centre-Val de Loire, préfet du Loiret ;

Vu l'arrété ministériel du 28 avril 2014 relatif a |a transmission des données de surveillance des émissions
des installations classées pour la protection de I'environnement ;

Vu l'arrété préfectoral du 21 novembre 2077, complété les 9 septembre 2021, 3 mars 2022 et 11
décembre 2025, autorisant la société DS SMITH PAPER COULLONS & poursuivre |'activité de |'usine
de la fosse sur la commune de COULLONS ;

Vu l‘arrété préfectoral du 18 mai 2026 portant délégation de signature & Monsieur Nicolas HONORE,
secrétaire général de la préfecture du Loiret ;

Vu le rapport et les propositions de I'inspection des installations classées du 10 juin 2026 ;

Vu la notification a l'exploitant du projet d'arrété complémentaire, conformément aux dispositions
de |'article R187-45 du code de |'envircnnement ;

Considérant que les substances per- et polyfluoroalkylées (PFAS) sont susceptibles de porter
atteinte & l'environnement et a la santé humaine, intéréts qui sont protégés par l'article L.511-1 du
code de l'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 |a valorisation des boues d'épuration, notamment par épandage, compostage ou
méthanisation, peut entrainer la dissémination de PFAS dans |'environnement et en particulier les
eaux souterraines, susceptibles d'avoir un impact sanitaire sur les populations humaines et les
écosystémes exposes ;
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 interministérielle du 27 avril
2026), les modalités métrologiques pertinentes a prendre comme référence pour mesurer les PFAS
dans les boues de station d'épuration,
Considérant que les déclarations transmises sous GIDAF par l'exploitant en réponse a l‘arréte
ministériel du 23 juin 2023, font état de la présence quantifiée de substances PFAS dans les rejets
aqueux au cours d’une campagne ;

Considérant que les boues des lagunes de traitement des effluents aqueux de |'usine sont destinées
al'épandage ; ‘
Sur proposition du secrétaire général de la préfecture du Loiret;



ARRETE

Article 1

La société DS SMITH PAPER COULLONS (sigge social: 520 route de la barbe grise, 45720
COULLONS), désignée «l'exploitant» dans le présent arrété, est tenue de respecter les prescriptions
édictées aux articles suivants pour 'exploitation de ses installations situées Usine de la Fosse sur la

commune de COULLONS.

CAMPAGNES DE PRELEVEMENTS ET D'ANALYSE DE BOUES

Article 2

L'exploitant réalise une campagne de prélévements et d'analyse sur chaque lot homogéne de boues
destinées a la valorisation agricole, prétes a épandre. Les lots homogénes étant constitués par des
andains issus d'une méme opération de curage (méme bassin, méme période de curage, méme

opération de déshydratation...)

Lexploitant précisera a l'inspection des installations classées au moins 15 jours avant [a réalisation
de la campagne, les modalités prévues de stockage temporaire des boues dans |'attente des
résultats.

PRELEVEMENTS

Article 3

Chaque campagne de prélévements et d’analyse débute, au choix de |'exploitant, par :
- un préléevement unigue ;
- ou trois prélevements successifs, espacés chacun d’au moins une semaine.

Article 4
Chaque prélévement fait I'objet d'une analyse portant sur les PFAS mentionnés a l'annexe 1 et les

paramétres mentionnés a l'annexe 2.
Lanalyse est réalisée par un laboratoire mdépendant en capacité de respecter les modalités
analytiques spécifiées par la note Aquaref jointe en annexe 5 ainsi que les limites de quantification
suivantes:
¢ pour le TFA, une limite inférieure ou égale & 20 ug/kg de matiére séche ;
* pour chacun des autres PFAS mentionnés en annexe 1, une limite inférieure ou égale a 2 pg/kg
de matiere séche.

ANALYSES

Article 5
L'exploitant transmet par voie électronique, sur le site de télédéclaration du ministére chargé des

installations classées prévu a cet effet, les éléments suivants :

®* |'‘exploitant transmet par voie électronique, sur le site de télédéclaration du ministére chargé
des installations classées prévu a cet effet, les éléments suivants :

* |es résultats d'analyse;

* |e rapport d'analyse, mentionnant notamment les limites de quantification ;

® un rapport attestant de la représentativité des échantillons prélevés, conformément aux
dispositions du second alinéa de |'article 3 ;

®* et la quantité de boues issues de |'installation ayant fait 'objet des valorisations mentionnées
au premier alinéa de l'article 3 en 2025.

Ces éléments sont transmis a l'administration au plus tard 15 jours a8 compter de la transmission a
I'exploitant du rapport d’analyse du laboratoire indépendant.



GESTION DES BOUES

Article 6
Pour tout résultat d’analyse dépassant I'un des seuils mentionnés a I'annexe 3 :
* |es boues ne peuvent pas faire I'objet des valorisations mentionnées au premier alinéa de
I'article 3 ;
* |'exploitant en informe, sans délai, l'inspection des installations classées en précisant la
guantité de boues concernées.

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

Dans un délai de deux mois aprés connaissance du dépassement de |'un des seuils mentionnés a
I'annexe 3 et en cas de valorisation agricole directe des boues de I'installation au cours des cing
années passées, 'exploitant réalise des analyses des PFAS mentionnés a I'annexe 1 dans les sols sur
lesquels les boues ont été épandues, portant sur un échantillon représentatif avec au moins un
point de prélévement dans chaque zone homogéne de parcelles ayant fait |'objet d'épandages de
boues de ces installations.

Article 7
Lorsque le résultat d'un lot homogéne dépasse |'un des seuils mentionnés a l'annexe 4 :

* |es boues ne peuvent pas faire ['objet des valorisations mentionnées au premier alinéa de
|'article 3 ;
* |'exploitant en informe, sans délai, l'inspection des installations classées.

Par ailleurs, I'exploitant ;

* identifie, dans les meilleurs délais, d'autres filiéres de gestion, hors celles mentionnées au
premier alinéa de l'article 3, conformes a la réglementation. L'exploitant informe l'inspection
des installations classées des filiéres utilisées pour traiter les boues ;

* dans un délai de deux mois aprés connaissance du dépassement de |'un des seuils mentionnés
4 I'annexe 4 et en cas de valorisation agricole directe des boues de l'installation au cours des
cing années passées, réalise des analyses des PFAS mentionnés a I'annexe 1 dans les sols sur
lesquels les boues ont été épandues, portant sur un échantillon représentatif avec au moins
un point de prélévement dans chaque zone homogéne de parcelles ayant fait 'objet
d'épandages de boues de ces installations.

Article 8
Lorsqu’en application des dispositions de |'article 6 ou de 'article 7 les boues ne peuvent plus faire
I'objet des valorisations mentionnées au premier alinéa de I'article 3, I'exploitant transmet, dans un
délai de deux mois aprés la transmission des éléments mentionnés a |'article 5, un rapport a
I'inspection des installations classées :

® présentant |les sources de contamination des boues en FFAS ;

* jdentifiant les actions & engager pour mettre fin a cette contamination ;

* |e cas échéant : listant les installations de compostage ou de méthanisation ayant valorisé ces

boues depuis le 1* janvier 2025.



DISPOSITIONS GENERALES

Article 9

Faute par l'exploitant de se conforrmer aux prescriptions du présent arrété, et indépendamment des
poursuites pénales qui pourraient &tre exercées & son encontre, il sera fait application des sanctions
administratives prévues a 'article L.171-8 du code de 'environnement.

Article 10
En vue de l'information des tiers et conformément aux dispositions de I'article R1181-45 du code de

l'environnement, le présent arrété est publié sur le site internet des services de |'Etat dans le
département du Loiret, pendant une durée minimale de quatre mois.

Article 11
Le secrétaire général de |la préfecture du Loiret, le directeur régional de [‘environnement, de
I'aménagement et du logement Centre-Val de Loire sont chargés, chacun en ce qui le concerne, de

I'exécution du présent arrété qui sera notifié I'exploitant.

Fait & Orléans, le 24 JUIN 2026

Pour le préfet et par délégation,
le secrétaire général

—  ad
.—-—ﬂ-f:j:_'_._;_'_ -

Nicolas HONORE

Voies et délais de recours
Conformément & l'article L.514-6 du Code de |'environnement, cette décision est soumise a un contentieux de pleine juridiction.
Elle peut &tre déférée, selon les dispasitions de I'article R.514-3-1 du Code de 'environnement, au Tribunal administratif d'Qrléans -
28 rue de |a Bretonnerie, 45057 ORLEANS CEDEX 1:

+ par le bénéficiaire, dans un délai de deux mois & compter de sa notification ;

= par les tiers intéressés en raison des inconvéniants ou des dangers pour les intéréts mentionnés aux articles L.211-1 et L.5711 du
Code de I'environnement, dans un délai de deux mois a compter de la publication de |a décision sur le site internet des services de
I'Etat dans le département du Loiret ou de |'affichage en mairie(s) de I'acte, dans les conditions prévues 2 I'article R181-44 de ce
méme code. Le délai court 8 compter de |a derniére formalité accomplie. Si I'affichage constitue cette derniére formalité, le délai
court a compter du premier jour d'affichage de |a décision. :

Le tribunal administratif peut dgalement &tre saisi par l'application informatique Télérecours accessible par le site internet

www.telerecours. fr

Dans un délai de deux meis 2 compter de |a notification de cette décision pour le pétitionnaire ou de sa publication pour les tiers
intéressés en raison des inconvénients ou des dangers pour les intéréts mentionnés aux articles 1,211 et L,5171 du Cnda de
l'environhement, les recours administratifs suivants peuvent étre présentss ;

« Un recoyrs gracieux, adressé a M. le Préfet du Loiret, Service de la Coordination des Politiques Publiques et de I'Appui Territorial,
Bureau de |a coordination administrative 181 rue de Bourgogne, 45042 QRLEANS CEDEX,

= Un recours hiérarchique, adressé @ Mme la Ministre de la Transition édcologique, de la Biodiversité, et des négociations
internationales sur le climat et la nature - Direction Générale de la Prévention des Risquas - Arche de La Défense - Paroi Nard -

92055 LA DEFENSE CEDEX.
Dans ces deux cas, le silence de I'Administration vaut rejet implicite au terme d'un délai de deux mais.

Le cours du délai imparti pour Fintroduction du recours contenticux est interrompu par l'exercice des recours administratifs, et ne
recommence a courir que lorsqu'ils ont été rejetés.




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 flucrotélomere 4:2 FTSA 757124-72-4 7945 ]
62 diester de phosphate de fluorotélomére 6:2 diPAP ‘57677959 9124
6:2/8:2 diester de phasphate de fluorotélomére 6:2 8:2 di?’AP 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 fluorotélomére 8:2 FTUCA 70887-84-2 7970
8:2 Diester de phosphate de perfluoroalkyle N 8:2 diPAP 678-41-1 9112
Perfluorooctane-sulfonamide - FFOSA 754-91-6 6548
N-méthylperfluorooctanesulfonamide MePFOSA 31506-32-8 7089
Acide N-méthylperfluoroactanesulfonamidoacétique MePFOSAA 2355-31-9 7987
N-éthylperfluorooctanesulfonamide EtPFOSA 4151-50-2 6662
Acide N—éthylperfluormmctanesulfé:Enidnacétique EtPFOSAA 2991-50-6 7988
N-méthylperfluorobutanesulfonamide MePFBSA 68298-12-4 6026
Acide N-méthylperfluorobutanesulfonamidoacétique 'MePFBSAA 159381-10-9 6050
Acide nonafluoro-3,6-dioxaheptancique NFDHpA 151772-58-6 a117
' Perfluorobutane-sulfonamide PFBSA 30334-69-1 6049 |
Acide perfluoro-3-méthoxypropanocique PFMPA 377-7341 9183
Acide 4,8-dioxa-3H-perfluorononanoique DONA 919005-14-4 8983
Acide 7H—per1_‘luc:rc:heptanoique HPFHpA 1546-95-8 9225 N
Acide perfluoro-3-7-diméthyloctanoique PF37DMOA 172155-07-6 9224
Perfluorochexane-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 B 5977
Acide perfluorooctanoigue PFOA 335-671 5347
Acide perfluorononar;;:'l'que_ PFNA 375-95-1 6508
Acide perfl-uurodécano'l'que PFDA 335-76-2 6509 |
Acide perfluocroundécanoique PFUNDA ; PFURA - 2058-94-8 6510
Acide perfluorededécanoique i FFDD-D_A ; FFDoA 307-55-1 6507
Acide perfluorotridécanoique PFTIDA; PFTrA | 72629-94-8 6549
B Acide perfluorobutanesulfonique PFBS 375735 55:‘25
Acide perfluoropentanesulfonique PFPeS 2706-91-4 8738
Acide perfluorohexane sulfonique . PFHxS 355-46-4 6830
Acide perfluoroheptane sulfonique PFHpS 375.92-8 6542
Acide perfluorooctane sulfonique PFOS 1763-23-1 © 6561
Acide perfluorononane sulfonigue PFNS 68259-12-1 8739
Acide perfluorodecane sulfonique B PFDS 335773 6550
Acide perfluoroundécane S!J;nique PFUNDS 749786-16-1 8740
- 79780-39-5 8741

Acide perfluorododécane sulfonique

PFDoDS




Acide perfluorotridécane sulfonique PFTrDS 791563-89-8 874.2
Acide 6 : 2 fluorotélomére suifonique 6:2 FTSA 27619-97-2 7893
Acide perfluorohexadecanoique PFHxDA 67905-19-5 8984
Acide Q—c:hIorohexadeca_ﬂuoro-B—oxanonane-‘l— 9CI-PFIONS 2E6426-56-1 5111
sulfonique :
Acide 4,4,5,5,6,6,7,7,8,B,B,?,10,19,11,11,1‘I— 4H-PFUNDA 34598-33-9 9273
heptadécafluoroundécanoique
BTEE CACRoR: : 4-PFECHS 646-83-3 9180
(pentaflucroethyl)cyclohexanesulfonique o
2.3,3,3-Tétraﬂumrm—2~.(hleptlsaﬂuoropropoxy) acide HPEO-DA 13252.13-6 8982
o propienigue .
Acide trifluoroacétique TFA 76-05-1 8858
Alkylbétaine 6 : 2 fluorotélomeére sulfonamide 6:2 FTAB 34455-29-3 7991
Annexe 2
Paramétre Code SANDRE
Matiére séche (en % MB) 1799
Carbone organigue (en % MB) 1841
Azote total (en % MB) 6018
. L Annexe 3
Substance . Sevil POP (mg/kg)
PFOS et ses dérivés 50 mglkg o

PFOA, ses sels et les composés apparentés

1 mg/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 Seuil en pg/kg de matiére séche
Total des concentrations des PFAS suivants: 40
PFOS, PFOA, PFNA, PFHxS, PFDA, PFHxA
Total des concentrations des PFAS suivants:
PFBS ; PFPeS ; PFHxS ; PFHpS ; PFOS ; PFNS ; PFDS;
PFUNDS ; PFDoDS ; PFTTDS ; PFOSA ;6 : 2 FTSA; 400

PFBA ; PFPeA ; PFHxA ; PFHpA ; PFOA ; PFNA ; PFDA ;

PFUNA ; PFDOA ; PFTrDA




Annexe 5 : note Aquaref
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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



Référence et droits d'usage

Référence du document : AQUAREF — Modalités de mise en ceuvre de campagnes de mesures des
PFAS dans les boues issues de stations d'épuration urbaines ou industrielles (circulaire ministérielle

du 27 avril 2028) - Version 1 - Mai 2026

Droits d'usage : Acceés libre
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1 Introduction

A la lumigre des connaissances actuelles, ce document a pour but de fournir des exigences technigues
minimales et des recommandations pour la mise en ceuvre de la circulaire ministérielle du 27 avril 2028
relative a la recherche de PFAS dans les boues issues de stations d'épuration destinées a la valorisation
agricole et 4 la gestion des boues contenant des PFAS.

Ce document est & destination des exploitants, des prestataires d'échantillonnage et d'analyses ainsi
que des services de |'état concernés et sert de référence pour la réalisation des campagnes de mesture.
Ce document est annexé a l'arrété préfectoral. Il précise les intervenants pouvant réaliser les
campagnes ainsi que les modalites d'echantillonnage et d'analyses.

La circulaire ministérielle vise la surveillance de 52 PFAS comprenant |

« Les 50 PFAS visés par le projel de norme EN IS0 25852 « Sédiments, sol, boues et
déchets - Analyse des PFAS par CLHP et spectromeétrie de masse » [1] ;

« Le B6:2 FTAB retrouvé frequemment dans certaines publications scientifiques relatives
aux boues épandues ; el

« L'acide trifluoroacetique (TFA).

A cette liste, certains paramétres de caractérisation usuels des boues destinées a la valorisation
agricole seront également & rechercher. |l s’agit de la matiére séche, du carbone organique et de ('azote
total. Ces parameétres seront utiles pour l'interprétation des résultats.

2 Qualification des intervenants

Dans le cadre de la mise en ceuvre de la campagne de surveillance des PFAS dans les boues, la
circulaire n'impose pas I'accreditation des intervenants pour I'échantillonnage et I'analyse des PFAS
dans cette matrice, Ce choix vient du fait de l'absence de référentiel d'accréditation pour
I'echantillonnage des boues, d'un nombre treés limité de laboratoires d'analyse accredités sur I'analyse
des PFAS dans les boues selon le réferentiel NF EN ISO/IEC 17025 [2] et de 'absence de norme
d'analyse publige (la norme EN IS0 25652 [1] devrait étre publiee d'ici la fin du premier semestre).

Les opérations d'echantillonnage peuvent étre realisees par :
« Le prestataire d'analyse ayant une entite echantillonnage ;

¢ Le prestataire d'échantillonnage, selectionné par |le prestataire d'analyse et/ou le maitre
d'ouvrage |
« |'exploitant lui-méme.

- L'exploitant ou le prestataire devra disposer des procédures nécessaires & assurer la fiabilité et la
reproductibilité de ses pratiques d'échantillonnage, et des enregistrements démontrant leur adequation.
A ce titre, il doit disposer : d'un plan de localisation des points d'eéchantillonnage des boues, d'un
personnel qualifie, forme a la réalisation des opérations d'échantillonnage de boues, de matériels de
prélévement adaptés et entretenus deédies a cet usage, de protocales d'échantillonnage des boues at
de constitution d'un échantillon global et final, etc. ..

L'exploitant ou le prestataire doit réaliser les operations d'echantillonnage en concertation étroite avec
le laboratoire réalisant les analyses.

Lorsque les opérations d'échantillonnage sont réalisées par |'exploitant lui-méme ou son sous-traitant,
I'exploitant est le seul responsable de I'exécution des prestations d'echantillonnage et de ce fail,
responsable solidaire de la qualité des resultats d'analyse.
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Les opérations d'analyses doivent étre realisées par un laboratoire d'analyses capable de mettre en
ceuvre la norme EN I1SO 25652 [1] dans les 6 mois aprés sa parution ou d'appliquer avant cette date,
une méthode d'analyse validée repondant aux exigences du paragraphe 4.2 (et notamment dont la
caractérisation des performances a été évaluée suivant les principes des normas NF T 980-210 [3] ou
X31-131 [4]). Pour I'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 gquantification inférieure ou égale a ;

= 2 uglkg de matiére séche pour chaque PFAS hors TFA
= 20 ug/kg de matigre séche pour le TFA.

Pour les paramétres de caractérisation usuels, les analyses doivent é&tre réalisees par un |aboratoire
d'analyse titulaire de |'accréditation selon la norme NF EN [SO/IEC 17025 [2] pour ces parametres 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|'execution des
prestations et s'engagera a 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 repreésentatif du lot
de boue desting a la valorisation agricole.

Les opérations d'échantillonnage devront respecter |'arrété modifie du 8 janvier 1998 et s'appuyer sur
les normes ou les guides en vigueur suivants

Référentiels liés a » Lanorme NF EN 5667-13 « Qualité de I'eau - Echantillannage —

I'operation partie 13 : lignes directrices pour I'échantiffonnage des boues » [5]

d'échantillonnage /
« Lanorme NF U 44-108 « Boues des ouvrages de traitement des

eaux usées urbaines- Boues liguides- échantilfonnage en vue de
l'estimation de la teneur moyenne d'un lol » [8]

= Le protocole de prélévement, d'échantillonnage, et d'analyse des
boues de Filtres Plantes de Roseaux (FPR) en vue de leur
valorisation par épandage agricale [7]

Référentiels liés aux s+ Lanorme projet NF EN ISO 5667-15 « Qualite de 'eau —
conditions de Echantiflonnage — Partie 15 : lignes directricos pour la
conservation et de conservation et le traitement des échantillons de boues et de
transport sadiments » [8]

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

AQUAREF - Modalités die mise en 2uvre de campagnes de mesures dos FFAS dans los boues is5ues FPage 55ur 17
de stations d'epuration urbaines ou industrielies (circulaire ministérelle du 27 avel 2026) - Version 1 -
Mai 2026 :



3.1 Termes et définitions

Termes Définitions pour I'application du présent document

Boue On entend par boue, les boues destinees a la valorisation agricole. Les boues
peuvent avair une consistance liquide, pateuse ou solide :

- Boue liquide : teneur en matiére seche inférieure a 10%

- Boue pateuse : teneur en matiére seche de 'ordre de 10 4 25-30%

- Boue solide : teneur en matiére seche supérieure a 25-30%

Lot Quantité de boues produites par le méme procédé, dans les mémes conditions,
ayant les mémes caracléristiqgues correspondant 8 une méme unité de stockage
(par exemple, plusieurs tas de boues peuvent constituer un méme lot)

Prélévement “Petite guantité de boue, prélevée, en une fois, en un point du lot. Une série de
élémentaire prélevements élémentaires doit étre effectuée en différents points du lot de
maniére que leur ensemble soit représentatif du lot,

Echantillon glabal Quantité de boues canstituée en réunissant tous les préléwmenté-éfémentaires

Echantillon final Quantité représentative de ['échantillon global prélevé sur un méme lot et
obtenue aprés homogéngisation ou par un procédé de reduction (quartage)

3.2 Conditions générales de I'échantillonnage

L'objectif visé est de produire un échantillon final, représentatif du lot destine a la valorisation agricole,
et en quantité suffisante pour la caractérisation des PFAS et des paramétres usuels par le laboratoire

d'analyse.

Un dialogue étroit entre I'opérateur d'échantillonnage et le prestataire d'analyse doit &tre mis en place
préalablement a la campagne d'échantillonnage. La fourniture des élements suivants est de la
responsabilité du laboratoire d'analyses :

+ Le flaconnage clairement identifie ;

= Le matériel de réfrigération ou de conservation ayant la capacité de maintenir une température
de transport de (5£3°C) ;

» Les consignes specifiques de remplissage et de transport (délais) etc...

3.3 Opérateur et matériel d’échantillonnage

L'opérateur d'échantillonnage doit prendre les mesures appropriées de santé et de sécurité lors de la
manipulation de boues susceptibles de contenir des agents pathogénes ou d'émettre des bicaérosols
ou des poussieres. || doit étre équipé d'équipement de protection individuelle (EPI) comme des gants «
nitrile » non poudres. Les risgues de contamination des échantillons par l'opérateur et de 'opérateur
par le milieu sont ainsi réduits. Les gants « nitrile » doivent &tre changés autant que de besoin.

Le materiel d'échantillonnage retenu doit étre robuste et ne présenter aucun risque de contamination
ou d'interférences vis-a-vis des substances a analyser. |l doit étre maintenu dans un bon état de
propreté, stocké dans un endroit propre et protégé de la corrosion et des contaminations extérieures.

Avant chaque opératian, le matériel d'échantillonnage doit étre rincé & 'eau et séché afin de limiter les
risques de contamination. |l ne doit en aucun cas étre utilisé pour une autre fonction sur le site.

Le matériel d'échantillonnage en plastique (polyéthyléne, polypropyléne) ou en inox convient a la
recherche des PFAS et des parametres de caractérisation usuels.
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Le terme « matériel d'échantillonnage » englobe l'outil d'échantillonnage utilisé pour [l'operation
d'échantillonnage, le container qui rassemble les prélévements élémentaires, |'agitateur macanique le
cas échéant et tous les autres outils utilisés pour la constitution de I'eéchantillon final destine 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 'unité de stockage de
la boue (silos de stockage, fosses, efc).

Si plusieurs unités de stockage constituent le lot desting a la valorisation agricole, le nombre de
prélevements élémentaires est calculé par unité de stockage et l'ensemble des prélévements
églémentaires 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 unite de stockage, le volume
préleve lors de chaque prélévement élémentaire doit &tre connu avec précision et identique pour tous
les prélévements élementaires. Des exemples sonl fournis en annexe 1.

Avant tout échantillonnage, les boues liquides du lot a caracteriser, doivent étre homagénéisées, soit
par recirculation, soit par agitation mécanique, pendant une durée de 30 minutes a 2 heures selon leur
&tat. Pour les unités de stockage de capacité importante (supérieure & 200 m?), une homogénéisation
préalable de 24 heures est recommandée.

Selon la configuration, les contraintes techniques et l'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 recipient récepteur.

3.4.1.1 Echantillonnage direct dans l'unité de stockage

Reéaliser 4 séries de 5 prélévements élémentaires de 2 litres, en veillant au choix spatial des points de
prélévements - points répartis sur toute la hauteur et sur toute la surface de funité de stockage en
évitant de prélever la surface et contre les parois. Au total 20 prelevements élémentaires de 2 litres
doivent étre realisés.

La guantité prélevée lors de chague prélevement élementaire doit &tre connue avec precision et
identique pour tous les prélévements élémentaires. Au total, 40 litres seront préleves,

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

3.4.1.2 Echantillonnage en cours de transfert

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

La norme NF U 44-108 [6] definit le nombre de prélevements élementaires a realiser en fonction de la
capacité de l'unité de stockage, avec un minimum de 5 prélévements élémentaires pour une capacite
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de l'unité de stockage inférieure & 10 m?* et un maximum de 20 prélévements élémentaires pour une

capacité de 'unité de stockage supérieure a 100 m3.
La quantité prélevée lors de chaque prélévement é&lémentaire doit &tre connue avec précision et

identique pour tous les prélévements élémentaires.

3.4.1.3 Conservation des prélévements élémentaires avant constitution de I'échantillon
global

Pour garantir la représentativité de chaque prélévement élémentaire, le volume de chaque prélevement
eléementaire (2 litres) devra étre conserve au froid (entre 1 et 8°C au refrigérateur ou en glaciére) pour
assurer une bonne conservation des prélévements sur toute |la durée de |'opération d'echantillonnage.

Si chaque prélévement éléementaire est ajouté dans un unique container, le container doit étre équipé
d'un couvercle et étre conserve dans un local au frais jusqu'a la fin de I'échantillonnage.

3.4.1.4 Constitution de I'échantillon final destiné au laboratoire d'analyse

Les prélevements eléementaires sont rassemblés dans un unique container et melanges a |'aide d'un
agitateur mecanique pendant au moins une dizaine de minutes pour constituer 'échantillon global.

Sous agitation continue, la quantité nécessaire, pour caracteriser les PFAS et les paramétres de
caractérisation usuels, est prélevée 2 l'aide d'une louche ou d'un robinet si le container utilisé en est
équipé. Dans le cas de I'utilisation d'un robinet, le volume mort (robinet) est vidangé plusieurs fois et
réintroduit dans I'échantillon global. L'ensemble est homogénéisé pendant quelgues minutes avant
remplissage des flacons destinés au laboratoire (échantillon final).

Cette opération d'homogéneisation est a réaliser a I'abri de toute perturbation extérieure (intempéries,
poussiéres, ..).

3.4.2 Echantillonnage de boues solides ou pateuses

3.4.2.1 Echantillonnage sur un lot (tas, andain)

Pour oblenir un échantillon représentatif du lot & caractériser, au moins 25 prélévements élémentaires
uniformément répartis en différents peoints (en tournant autour du tas, si possible) et différentes
profondeurs du lot sont indispensables.

Le prélévement des échantillons élémentaires doit &tre réalisé en dehors de la crolte de surface, des
zones ou une accumulation d'eau s'est produite et au moins & plus de 30 cm au-dessus du sol et des
bords. Les préléevements doivent étre realisés dans toute I'épaisseur, la largeur et la longueur du lot. La
quantité a prélever doit étre connue avec précision et identigue pour tous les prélévements

glémentaires.
Au total 25 prélévements élémentaires de 0,5 a 1 kg doivent &tre réalisés.

Si plusieurs unités de stockage (par exemple, plusieurs tas) constituent le lot desting & la valorisation
agricole, le nombre de préléevements elementaires s'applique a chaque unité de stockage (& chaque
tas) et I'ensemble des prélévements elémentaires de chaque unité de stockage est rassemblé en
quantité proportionnelle au volume de chaque unite pour constituer un échantillon global pour tout le
lot. Pour une unité de stockage, le volume prélevé lors de chaque prélévement élémentaire doit étre
connu avec précision et identique pour tous les prélévements élémentaires.

NB : I'échantillonnage directement a partir de bennes n'est pas conseillé du fait que la plus grande partie
des boues contenues dans la benne est inaccessible pour permelire de réaliser des prélévements
elémentaires. L'échantillonnage en continu & partir d'un point de chute dans ce cas est recommandé
(NF EN IS0 5867-13 [5]).

3.4.2.2 Echantillonnage en continu (bande transporteuse, point de chute)
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Les fragments de boue pressée ou consolidée par tout moyen ont tendance a se regrouper par taille et
densité quand on les agite et les parlicules fines ont tendance a tomber au fond.

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

25 prélévements elémentaires régulierement espaces au cours de la periode de production du lot
doivent &tre réalisés pour obtenir un échantillon représentatif du lot a caractériser. La quantite a prélever
doit &tre connue avec précision et identique pour tous les prélévements élémentaires.

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

3.4.2.3 Echantillonnage des boues de filtres plantés de roseaux

La méthodologie & 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 pratocole consiste & définir, en premier lieu, l2 nombre de prélévements élémentaires a réaliser au
sein du filtre plante de roseaux afin de realiser un échantillon global représentatif de la qualité globale
du lot. Le nombre de prélévements éléementaires sera a déterminer selon la formule :

1
CZE\/V

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

Pour une bonne représentativité de la qualité globale des boues du filtre, le protocole d'echantillonnage
a appliguer consiste a -
¢ Reéaliser les préléevements elémentaires uniformement repartis dans le filtre, en fonction de |a
densite des roseaux, ,
» Prelever le long d'une diagonale du filtre en tenant compte de la variabilité verticale (épaisseur
de boues) : '
« Eviter de prélever :
o Les boues & 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 guantité a prelever doit étre connue avec precision et identiqgue pour tous les prélevements
élémentaires.

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

Si plusieurs filtres correspondent au méme lot desting a la valorisation agricole, le nombre de
prélévements élémentaires est défini pour chaque filtre en appliquant [a formule ci-dessus. L'ensemble
des prélévements élémentaires de chague filtre est rassemblé en quantite proportionnelle au valume
de chaque filtre pour constituer un échantillon global pour tout le lot. Le volume preleve lors de chaque
prélévement élémentaire doit étre connu avec précision et identique pour tous les prélévements
élémentaires.
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3.4.2.4 Conservation des préléevements élémentaires avant constitution de 'échantillon
global

Pour garantir la représentativité de I'échantillon, le volume de chaque prélevement élémentaire devra
étre conserve au froid (entre 1 et 8 °C au réfrigérateur ou en glaciére).

Si chaque prelévement elémentaire est ajouteé dans un unique container, le container doit étre équipé
d'un couvercle et étre conservé dans un local au frais jusqu'a la fin de |'échantillonnage.

3.4.2.5 Constitution de I'échantillon final destiné au laboratoire d'analyse

Cette opération est a realiser a I'abri de toute perturbation extérieure (intempéries, poussiéres, ...).

3.4.2.5.1 Methode des quartiers

Cette méthode doit &tre utilisée pour les échantillonnages réalisés sur un tas (§ 3.4.2.1) et en continu
(§ 3.4.2.2), du fait de la quantité importante de boues & homogénéiser (entre 12,5 et 25 kg) pour
constituer I'échantillon final destiné au laboratoire d'analyse.

Pour chaque unité de stockage & considérer, les prélévements élémentaires individuels sont
rassemblés et mélangés pour ensuite constituer I'échantillon final par la méthode des quartiers (NF EN
ISO 5667-13 [5]). La methode utilisée doit étre reéalisée de fagon a obtenir a chaque étape une partie
représentative de 'echantillon final (Figure 1).

La méthode consiste a :

 Déposer sur une surface plane et propre (bache, par exemple) tous les prélévements
élémentaires ;

«  Mélanger soigneusement les prélévements élémentaires en les mettant en tas pour former un
cone, Ce tas doit &tre retourng, & I'aide d'une pelle, pour former un nouveau céne. Cette
opération doit étre répétée trois fois ;

= Former un tas aplati avec la boue homogénéisée (épaisseur et diamétre uniforme) et diviser en
4 quartiers equivalents. Eliminer 2 quartiers opposeés et conserver les 2 autres ;

« Mélanger soigneusement |les 2 quartiers ;

= Procéder & nouveau a la division de la boue restante en 4 quartiers équivalents, éliminer cette
fois les quartiers opposes selon la diagonale perpendiculaire a celle des gquartiers
précédemment &liminés ;

« Poursuivre ce procéde jusqu'a la réduction de ['échantillon global en un échantillon final desting
au laborataire.

Les quartiers éliminés au cours du quartage pourront étre mélangés ensemble et utilisés pour constituer
d'autres échantillons finaux ou conserves pour contre analyse.

TN DN A .
D 6p ‘o C

—
Clapn i Clape 2 Etape 3 Etapnd Etape I
Ecnanulions elemaentares Elimination des 2 quarties Hossgansization daa 2 Elimination das 2 quartie:s Fetinntiblon linal dagting ju
homndnelses et divises «n uppses (2 a4 quartiers restants (1 e 3) et appisaa {11 3) salon tn lbaratgirs danalyse
2 quariire aguivalonis rutevelle dinsion and diagonale perpendiculaire &
ety auuivalnty b prdedd ente

Figure 1 : Méthode de quartage

Si la quantité de boues solides constituant I'échantillon global est trés velumineuse, d'autres méthodes
de quartage peuvent étre appliquées pour constituer I'échantillon final destiné au laboratoire (Figure 2).
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50 kg 12,5 kg 12,5 kg 417 kg 4,17 kg 1,04 kg 1,04 kg

Figure 2 : Exemple de schéma de réduction d'un echantillon (méthode decrite dans le Cahier des
Techniques de I''NRA, 2008) [9]

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

par homogénéisation simple peut étre utilisée ; la quantité de boues prélevée étant plus faible (quelgues
kg) a homagenéiser.

La méthode consiste a !

« Regrouper les prélévements élémentaires dans un container ;

« Retirer le média filtrant (graviers) et les morceaux grossiers de rhizomes (supérieurs a 1 cm de
diametre) ;

= Morceler les amas de boue secs ;

s Melanger, homogenéiser le contenu du container a 'aide d'une pelle en avitant les volumes
morts tels que le fond du container ;

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

= Prélever au sein du container, a l'aide d'une pelle, I'échantillon final desting au laboratoire
d'analyse.

Si plusieurs filtres correspondent au méme lot destiné 4 |a valorisation agricole, I'échantillon global est
constitue d'un mélange des échantillons de chaque filtre, propartionnel aux volumes de boues stockées
sur chacun des filtres. Si le nombre total de prélévements élémentaires atteint 25 prélévements, |a

methode des quartiers sera & appliquer.

3.5 Acheminement des échantillons jusqu’au laboratoire

Les modalités de transpart, de réception et de mise en analyse des échantillons doivent étre
compatibles avec les prescriptions des normes en vigueur, a savoir ;
» Transport des echantillons dans une enceinte ayant la capacite de maintenir la tempéralure a
5+3°C ;
¢ Réception des échantillons par le laboratoire d'analyse au plus tard 24 h aprés la fin de
'opération d'échantillonnage afin de ne pas altérer ou modifier [a composition de I'échantillon,
et de limiter les risques d'accumulation de gaz dans les flacons ;
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+ Prise en charge des échantillons par |le laboratoire d'analyse et respect des délais de mise en
analyse compatibles avec les prescriptions des normes en vigueur ou les dispositions validées
par le |laboratoire afin de garantir I'absence de degradation/adsorption des PFAS et des
parameétres de caractérisation usuels.

o Pour les PFAS, les projets de norme NF EN 1SO 5667-15 [8] et EN 1SO 25652 [1],
précisent un délai maximal de conservation avant analyse de 28 jours.

Dans le cas particulier des échantillons provenant des départements et régions d'outre-mer (DROM) el
devant &tre analysés en mélropola, la réception des échantillons au [aboratoire d'analyse doit avoir lieu
au plus tard 72 heures apres la fin de I'operation d'échantillonnage. Les conditions de prise en charge
et de délai maximal de conservation des échantillons par |le laboratoire d’'analyses de méatropole sont
les mémes que celles stipulées ci-dessus.

La tracabilité des opérations d'echantillonnage doit &tre assurée a toutes les etapes, de Ia préparation
de [a campagne jusqu'a la restitution des données. Les opérations de terrain proprement dites doivent
étre formalisées dans le rapport d'analyse ou de prélévement ; point d'échantillonnage, type de boues
(liquides, pateuses, seches), type de prélévement réalisé sur la boue, date d'echantillonnage (début,
fin), nombre de prélévements élémentaires réalisés, traitement de la boue (liste de polyméres, elc), date
d'envoi au laboratoire, ete.

4 Modalités de réalisation des analyses de PFAS

4.1 Analyse du TFA

Il n'existe pas de méthode normalisée pour I'analyse du TFA dans les matrices solides. Les publications
scientifiqgues sont rares et varient sur les protocoles appliques. Compte tenu du nombre restreint de
connaissances disponibles, la proposition de protocole ci-dessous s'appuie ;

« Sur les echanges organisés debut 2026 par le ministére avec les associations de laboratoires
dans le cadre de |a préparation de la circulaire ministérielle ;

« 5urla prise en compte du caractére trés hydrophile du TFA et de sa volatilité.

Cette proposition permet a minima d'assurer une comparabilité des résultats.

4.1.1 Généralités

Compte tenu de sa présence trés repandue dans |'environnement et dans beaucoup de matériaux, les
analyses de TFA sont souvent impactées par des contaminations. Des sources possibles de
contamination sont les suivantes :

« Les composanis des sysiémes de préparation et d'analyse ;
= L'air ambiant ;

= Les consommables (flaconnages par exemple, ...) ;

« Les réactifs.

Il est donc particuligrement impartant de veiller 2 I'absence de contamination sur 'ensemble de la
méthode (flaconnage, prétraitement et analyse) et a la réalisation réeguliere de blancs.

La limite de quantification attendue pour ce parametre est inférieure ou egale a 20 pg/kg de matiére
séche.

4.1.2 Prétraitement

L'analyse sera réalisée sur un échantillon brut (non séché). L’'homogénéisation de I'échantillon devra
assurer la représentativiteé de la prise d'essai pour analyse.
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4.1.3 Préparation des boues de teneur en matiére séche supérieure ou égale 4 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'echantillon.

Homogénéiser |'échantillon pour essai ;

Prélever de fagon représentative une masse d'échantillon humide équivalente a au moins 10 g
de matiére seche ;

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 axemple
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 étre effectuée sur la phase liquide récuperee des lors
gu'il aura éte montré qu'elle n'affecte pas le résultat.

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

Tableau 1 Exemple de volume d'eau & ajouter pour une quantité de maliére seche visde de 10 g en

fonction du taux de matiere seche de la boue.

Masse d'eau '
Laautré?: séche mgfiséfed:éc he ﬁM:ri?g edg poue contenlu 9 GAns W ;:z?;irti:uial: !
(%) visée {(g) prélever (g) prise d esﬁai de lixiviation (ml)
e boue humide (g)
10 ) 10 100.0 90,0 10,0
20 10 50,0 40,0 60,0
30 10 34,3 233 76,7
40 10 25,0 15,0 85.0
50 10 20,0 10,0 80,0
60 s 10 16,7 6,7 93,3
70 10 14,3 43 95,7
80 10 12,5 2,5 975
90 10 11 1.4 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%

Paur ces boues, on considérera que la quantité d'eau présente est suffisante pour avoir solubilise le
TFA. Le rapport salide /liquide sera proche de 10 ou supérieur.

Homaogénéiser |'echantillon pour essai ;

Récupérer tout ou partie de |la phase liquide pour la realisation de l'analyse du TFA (par exemple
par centrifugation ou filtration en ayant montre que cette derniére etape n'apporte pas de
contamination) ;

Ajouter la molécule marquée '*C-TFA avant analyse et I'ufiliser comme étalon interme pour
quantifier le TFA.

Une étape de purification de I'échantillon peut étre effectuée sur la phase liquide récupéree des lors
gu'il aura été montré gu'elle n'affecte pas |le resultat
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Le résultat final sera exprimé en pg/kg de matiére séche (MS).

Le cas échéant, pour les teneurs en MS inférieures a 3%, la limite de quantification pourra étre
supérieure a 20 pg/kg de matiére séche.

4.2 Analyse des autres PFAS

Une norme sur ['analyse des PFAS par HPLC et spectrométrie de masse sur les matrices sediment,
sol, boue et déchet est en préparation au niveau CEN &t SO (projet de norme EN IS0 25652 [1]). Elle
devrait &tre publiée d'ici la fin du premier semestre. Cette norme couvrira I'analyse de 50 PFAS auxguels
il faut ajouter les formes ramifiées pour certains de ces PFAS. La norme devrait également indiguer
qu'elle peut &tre appliqguée a l'analyse d'autres PFAS non mentionnés dans son champ d'application, a
condition que la validite soit demontrée par des protocoles de validation internes appropriés.

Les 51 PFAS (hors TFA) entrant dans le cadre de la circulaire ministérielle font partie du domaine
d'application de la norme a |'exception du 6:2 FTAB. Pour certaines substances, les resultats de 'essai
d'intercomparaison de la norme n'ont pas permis une validation précise pour |a matrice boue mais ces
substances (ainsi que le 6:2 FTAB) pourrant étre analysées suivant la norme dés lors qu'une validation
interne aura éte realisee. :

AU maximum six mois aprés |la publication de la norme, [es |aboratoires d'analysas devront Fappliquer.

La limite de quantification attendue pour les 51 PFAS sera inférieure ou égale a 2ug/kg de matiere
séche. Pour beaucoup des PFAS de la norme, des limites de quantification plus basses sont

atteignables (de l'ordre de 0,5 yug/kg MS).

Dans |'attente de la publication de la norme et afin de disposer de résultats harmonisés avant sa
publication et le délai de sa prise en compte par les laboratoires, des exigences techniques sont

données ci-dessous :

s |'échantillon doit étre seché avant analyse. Le sechage peut étre effectué, par exemple, par
lyophilisation ou a une température maximale de 40 °C. Utiliser une prise d'essai comprise entre
1 et 10 g d'échantillon séché ;

+ Extraire avec du méthanal ou un mélange 1 :1 d'acétonitrile et méthanol avec de I'hydroxyde
de sodium ou de I'hydroxyde d'ammonium 0,05 mol/L.. Respecter un rapport L/S d'au moins 2
jusqu'a‘d,

#« Agiter les échantillons pendant au moins 60 minutes (agitateur horizontal 200-300 tr/min).
L’agitation peut étre remplacée par des ultrasons pendant 60 minutes ;

« Centrifuger au moins 3 minutes |

» Une purification peut étre réalisée si nécessaire. En absence de purification ajouter 100ul de
solution d'acétate d'ammonium (3.8g dans 100ml d'eau) a 900 pl d'extrait ;

« Utiliser au moins les étalons internes marqués suivants :

o MCs-PFPeA

o "“CsPFBA
13Cs-PFHxA

o 13Ca-PFHPA

o 1'Cs-PFOA

o PCe-PFNA

o Ce-PFDA

o 13Cy-PFUNDA

o 1C:-PFDoDA

o PCx-PFTeDA

o "Ciy-PFHxS

o PCs-PFBS
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a 'Cs-PFOS
o 1Cx8:2FTS

o BCr4.2FTS
o 13C-6:2FTS
o 13CzDs-10:2FTS
o 1Ce-PFOSA

o Ds-MePFOSA
o Di-MePFOSAA
o '3C4-8:2diPAP
o PCi-HFPO-DA
e Analyser les extraits en LC MS/MS ;
¢ Appliquer les exigences de |la norme NF EN-ISO 21253-1 [12] pour les criteres d'identification
(sauf exception paur certains composés PFBA, PFPeA pour lesquels certaines transitions sont
peu sensibles) ;
« Rapporter les resultats en pg/kg de matiére séche et en reference & la forme acide en
cohérence avec les dénominations des référentiels SANDRE ;
¢ Pour les PFAS disposant de formes linéaires et ramifiées il est demandé de rendre un résultat
correspandant a la somme de ces farmes en utilisant un étalon lingaire pour la quantification ;

» Sauf exception pour certaines substances montrant peu de sensibilite ou en cas d'interférances
spécifiques, il est demande de respecter une limite de quantification inférieure ou égale &
2 Jg/kg de matiére séche.

4.3 Exigences qualitée

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

Avant mise en ceuvre dans le cadre de la circulaire, les methodes 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 & I'épandage. Les limites de quantification devront étre
validées suivant les principes de ces normes.

Des incertitudes devront pouvoir étre fournies sur demande.

Dés lors qu'ils existent, les labaoratoires devront participer a des essais d'intercomparaison afin
d'apporter des preuves de la fiabilité des résultats fournis.

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

Annexe 1 : Echantillonnage de boues liguides dans le cas ol plusieurs unites de stockages constituent
le lot desting & |a valorisation agricole

Cas.simple: lot regroupant plusiaurs unités de stockage de méme capacité
Nambra da prélévemants etvolumes élémentaires identiques

Unité 1 Unité 2 Unité 3
Capacité: 100 m3 Capacité: 100 m3 Capacité; 100 m3
Prélavemenl élémeantaire = 25 Prélevementélémentaire = 25 Prélévement élémentaire = 25
Volume élémentaire v1 : 1 litre Vaolume élémentaire v2 : 1 litre Volume elémentairev3 : 1 litre
b — ~
HH"‘--\..,_\_ f-____
. P
T B
\-‘H"‘--\.\_ _'_,-'-"'--
-"“"H,_ —
e ™, //
Echantillon global

Rassamblement de tous les
prélévements elémentaires

I Homogénéisation

| Echantilion final ‘

Autre cas : lot regroupant plusicursuniteés de stockage de capacités différentes
Nombre de prélévemeants et volumes élémentairas idantiques

Unité 2 - Unité 3

| Umitid 1 { }
{ Capacité: 100 m’ 1 i Capacité : 500 m” { - Capacité : 100 m”
| Prélevernent élémentaire = 25 i ( Prélévemeant éléementaire =‘25 i Prélévement élementaire = 25
Volume élamentairevl : 1 litre ! ¢ Volume élémentaire v2 : 1 litre | Volume élémentare v : 1 Litre
Homogéngisation | Homuogéndisation }
1 e 1 Assemblage proportionnol _F_..--"""--'l
i (pondération 1:5:1)
i
e
{ Echantillon global représentatif
| Hnmogénéi.ﬂ.arinn I
I Echantitlan final I
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