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Contexte et objet de la note

Plusieurs sites industriels ont démarré, deputs plusieurs mois, leur programme d’analyses des substances
du parameétre SDE conformément a ce qui était attendu.

A Déchelle du bassin, des disparités de pratiques des laboratoires sont apparues sur certains points
techniques liés a la mesure des effluents. De plus, et suite aux retours de certains laboratoires prestataires,
lexpérience révele également que de nouvelles questions se posent et que certains aspects méritent d’¢tre
précisés.

L’objet de cette note est d’apporter les précisions nécessaires pour lever ces ambiguités et définir un cadre
commun.

Séparation de phases en cas d’effluent chargés en MES

Pour rappel, depuis le démarrage de laction nationale de recherche et de réduction des rejets de
substances dangereuses dans I'eau (RSDE), un traitement particulier des échandllons chargés en MES est
exigé. Ces points sont cxplicités en partie dans le guide technique opérationnel Aquaref relatif aux
« pratiques d’échantillonnage et de conditionnement en vue de la recherche de micropolluants prioritaires
et émergents en assainissemnent collectif et industriel ». Ce guide est celui pris en référence par Iarrété du
20 mars 2015 (qui pour sa part ne stipule pas précisément ce qu’il convient de faire pour ce type
d’effluents). :

11 est attendu pour un effluent dont la concentration en MES est supérieure a 250 mg/L. de filtrer
I'échantillon afin d’extraire séparément la phase particulaire et la phase aqueuse de Iéchantillon. Ceci
prévaut pour les substances les plus hydrophobes (HAP, alkylphénols, DEHP, TBT dans le parametre
SDL). L’analyse se fait sur chacune des phases et un résultat global recalculé (sur eau brute) doit étre
restitué. Des informations complémentaires sur la méthode de restitution des résultats sur eau brute sont

disponibles a Vadresse : ptp:/ [/ www.ineris.fr/ rsde/ fag.php (rubrique Restitution des résultats).

Une séparation de phases doit étre demandée lorsque [MES] > 250 mg/L pour les mesures a venir.
L’analyse simultanée des MES avec les SDE est donc fortement préconisée ; toutefois pour limiter
éventuellement ces colts, il est proposé de se baser sur I'auto-surveillance MES de I'industriel ; si celle-
ci montre systématiquement que MES < 150 mg/L, alors I'analyse MES n’est pas nécessaire et 'analyse
des SDE est fait en conséquence ; sinon Ianalyse MES est exigée, d’une part pour vérifier si la
séparation de phases est nécessaire mais également pour permettre le calcul du résultat sur eau brute en
cas de séparation de phases. Une analyse sur eau brute est en revanche préconisée si possible pour les
substances plus volatiles (BTEX).

Il n’est pas demandé de refaire les analyses déja effectuées.




Les méthodes d’analyses des substances du SDE doivent garantir les limites de quantification définies dans
lavis en vigueur (actuellement du 8 novembre 2013) en application de I'arrété agrément des laboratoires
du 27 octobre 2011.

Les limites de quantification cibles de la matrice ‘Eau résiduaire’, a laquelle il convient de se référer ici,
couvrent théoriquement 'analyse sur eau brute (qu’elle soit analysée directement ou que le résultat soit
recalculé aprés une séparation et une analyse des 2 phases). En théorie, le laboratoire qui s’engageralt a
respecter la LQ cible de I'avis doit s’assurer que sa LQ sur phase aqueuse et sa LQ sur phase particulaire
permettent de garantir la LQQ cible sur eau brute.

(on rencontre en général pour ce cas, 1Q phase aquense = LO phase particulaire = LQ ean brute /2)

Toutefois, compte tenu des difficultés observées pour atteindre ces LQ dans le cas d’effluents charges et
de l'absence d’accréditation pour les analyses SDE sur la phase particulaire, une certaine marge de
manceuvre pourra étre tolérée (définie ci-dessous). Cette approche rejoint celle qui a récemment été actée
dans le cadre de la note technique du 12 aout 2016 visant la mise en ceuvre de la nouvelle phase RSDE sur
les stations de traitement des eaux usées.

Consigne :

En cas de séparation de phases nécessaire de ’échantillon, une tolérance de dépassement de la LQ cible
(eau brute) peut étre acceptée dans la limite de 2 x (LQ cible de I'avis)

Par conséquent si LQ labo < 2 x (LQ cible de I'avis) alors la concentration retenue pour déterminer la
quantité de pollution rejetée est nulle.

Agrément vs accréditation

Pour rappel, et de facon générale, I'accréditation est la reconnaissance par un organisme tiers de la
compétence (Cofrac par exemple) A réaliser des activités spécifiques d’évaluation de la conformité. La
démarche d’accréditation peut étre soit volontaire, soit imposée par une disposition réglementaire.
L’agrément est, quant 4 lui, une autorisation administrative nécessaire pour I'exercice d’une activité sous
controle réglementaire.

Dans le cas concret des analyses dans le domaine de 'eau, Pagrément est ministériel (la procédure étant
gérée par 'Onema par délégation). Il s’appuie sur I'accréditation puisque les méthodes d’analyses utilisces
doivent étre faites sous accréditation mais il intégre en plus d’autres obligations comme le respect des
limites de quantification fixées par parameétre et par matrice (eau douce, eau résiduaire ...).

Le site internet lab’eau (www.labeau.ecologie.gouv.fr) permet de repérer rapidement les laboratoires agréés
pour I'analyse du couple substance/matrice considéré :
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Fin septembre 2016, le bilan suivant peut étre établi d’apres le site :

Nombre de laboratoires agtéés

Matrice Substatice (source site internet lab’eau)
Anthracéne 43
Benzéne 45
Benzo(a)pyréne 45
Benzo(b)fluorantheéne 38
Benzo(k)fluoranthene 38

¢ Benzo(g,h,i)péryléne 37
g Di(2-éthylhexyl)phthalate 8
2 Lthylbenzéne 42
k- Fluoranthene 46
[gs Indeno(1,2,3-cd)pyrene 36
Naphtaléne 36
Nonylphénol (mélange d’isoméres) 0
Octylphénol (mélange d’isomeéres) 0
Toluéne 44
Tributylétain cation 12
Xylénes 37

Pour les sites SRR visé¢ par le paramétre SDE, 'arrété du 21 décembre 2007 modifié précise que :
a/ les opérations de prélevement sont réalisées selon les régles de l'art en vigueur en s’appuyant sur le
guide technique opérationnel AQUAREF cité ci-avant
b/ les méthodes d’analyses doivent garantir les limites de quantification cibles de I'avis en vigueur en
application de l'arrété agrément des labos, ainsi que des incertitudes contraintes (a la différence de
la quasi-totalité des autres paramétres, aucune norme de référence n’est imposée)
En conséquence, l'arrété n'impose pas a I'industriel de recourir a un laboratoire agréé pour la réalisation
des analyses. Il n’impose pas non plus qu’il soit accrédité pour cela. Il exige uniquement que la condition
b/ soit remplie. En revanche, les régles de Iart en vigueur en matiére de prélévement voudraient que le
prestataire d’échantillonnage soit accrédité pour garantr une meilleure fiabilité des résultats et éviter une
sur-estimation en cas de contamination non maitrisée de I'échantillon.

Consigne :

Il convient en priorité de préconiser a 'industriel de recourir 2 un prestataire agréé pour la matrice eau
résiduaire. D’une part cela apporte plus de garanties d’'un meilleur résultat de mesures a Pindustriel
limitant ainsi les risques d’une surestimation dans le calcul de son flux rejeté. D’autre part, il est
beaucoup plus facile et rapide pour ’Agence de vérifier ce point.

‘ A défaut...

11 convient alors de préconiser a I'industriel de recourir a un prestataire accrédité selon les référentiels
adhoc qui s’engage a respecter les conditions du b/pour réaliser les mesures. [ NB : en cas d’effluents
chargés, il n’existe pas d’accréditation pour les analyses SDE sur la phase particulaire ; dans ce cas,
'accréditation pour I'analyse est a préconiser seulement sur la phase aqueuse].

‘ A défaut ...

Les seuls éléments exigibles sont ceux décrits en a/ et b/. En revanche, dans ce cas d’analyses non
rendues sous accréditation, il est nécessaire que des analyses comparatives régulieres soient faites avec
un labo accrédité (dont lors du diagnostic SRR) comme pour les autres paramétres de redevance.

Les obligations du marché de mesures de l'agence (IRH) prévoient en revanche que les campagnes
générales de mesure incluent des méthodes d’échantillonnage qui respectent le guide technique
opérationnel Aquaref ainsi que des méthodes d’analyses accréditées respectant également les LQ) cibles de
lavis. La séparation de phases est également exigée le cas échéant.



