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Annexe 5 de la circulaire du 5 janvier 2009.

Les questions les plus fréequentes

Mr MASSAT
[ WS laboratoires

La Drome laboratoires Valence

Annexe technique —circulaire du 5 janvier 2009 I N E
RIS

Prélevements sur site

= Responsabilité

:> Industriels

Prélevement
, industriel ou
Sans preuve d’absence de UG Rl
contamination par des sources directement par
externes, I'industriel est réputé I’industriel
responsable de ce qui est

quantifié dans le rejet

N

- Preuve : démonstration d’une

contamination par les blancs Lalaeraieliies Laboratoires
(préléevement ou atmospheére) analyses plus ‘ |
ou d’un apport par I’eau amont prélévements

INERIS




Analyses en amont et blanc

Les blancs sont utiles pour démontrer I'absence de
contamination par une source externe

« Blanc de prélevements : le matériel de prélevement

« Blanc d’atmospheére : a utiliser uniquement si I'industriel suspecte une
source externe « volatile ».

A contrario, s'il utilise une substance volatile dans le pro cess, il peut

étre responsable de sa présence dans le blanc d’atmosphere .

Un résultat d’analyse sera systématiquement réputé provenir du

rejet en I'absence de donnée sur les blancs ou sur 'amont

INERIS

Que faire des analyses de blancs?

= Dans tous les cas on ne soustrait pas les valeurs

= Blanc du systéeme de prélevement
« Sila valeur du blanc < LQ ne pas soustraire

o Si la valeur du blanc > ou égale a LQ et Inférieure a
l'incertitude du résultat ne pas soustraire

o Si la valeur du blanc > a Tlincertitude du résultat la
contamination est avéerée --- refaire le prélevement

= Blanc atmosphére

o Les valeurs seront mentionnées dans le rapport
d’analyse et en aucun cas soustraites des autres
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Blancs de prélevement VI
+
||| Blanc Zn = 11 pg/L | ﬂ I.O "IC
Incertitude : 15% x 11 = 1.65 I
e
Résultat du blanc

Blanc Naphtaléne = 0.03 pg/L | ﬂ
T T
Incertitude : 40% x 0.03 = 0.012

LQ=0.02 ug/L ‘ 0.032 ‘

@ On ne refait pas le prélevement ni 'analyse du bla  nc
et du rejet

12.25=10 + 2.25
Résulat du blanc

Blanc Zn = 15 pg/L | ﬂ

|
Incertitude : 15% x 15 = 2.25 g/l

Résultat du blanc

| | ﬂ

Blanc Naphtaléne = 0.06 pg/L u u

Incertitude : 40% x 0.06 = 0.024 pg/l @ |LQ=002pgL | oo |

Prélevement + analyse du blanc et rejet a refaire

INERIS

Approche pragmatique

= 1- Systématique (recommandée) . Blancs de
préléevements

= 2- Amont

= 3 - Blanc d’atmosphére

« De nombreuses substances sont potentiellement
concernées

o Impossible d’en dresser une liste mais I'approche
recommandée par analyse du blanc et de 'amont doit
permettre une analyse individualisée des résultats pour
recherche ciblée de I'apport atmosphérique
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Prélevement

»  Prélevement sur 24h asservi au débit NF EN ISO 5667 et guide
FTD 90-523-2

= Contrble métrologique (justesse , répétabilité)
= Mise en place d’'un débitmétre
= Réalisation de blancs

o du systéme de préléevement avec de I'eau distillée (3h) sur le
site ou en laboratoire

« Atmosphére si des substances volatils sont susceptibles d’'étre
présentes benzéne, COV mercure... flacons remplis d'eau a
proximité du préleveur durant 24h

= Matériel dédié a l'industriel (Choix des matériaux)

= Précaution pour reconstituer I'échantillon labo

m Préleveur réfrigéré (contréle des volumes)

= Envoi dans les 24 h transport en glacieres TTC = 5T +/- 3C

INERIS

Les laboratoires

= Blanc de prélevement

« Assurance qualité du laboratoire :1 blanc tous les n
prélévements :

|::> Ne permet pas de s’affranchir de la contamination en
cas de quantification dans le rejet

s Offre des laboratoires avec blanc inclus ou en sus

= Laboratoire accrédité sur une substance :

+ En attente d’accréditation : INERIS relance les laboratoires
pour mise a jour de la déclaration sur le site RSDE mais le
laboratoire doit étre accrédité pour faire I'analys e (il
appartient a I'industriel de le vérifier).

+ Le N°de dossier d’accréditation doit étre fourni da nsle

rendu |NE‘R|S




Analyses

= Analyse des substances sous assurance qualité
o Sauf Alkylphénols, Hexachloropentadiene, BDE, Chloroalcanes C10-
C13
o Respecter les LQ imposées (Attention le texte du 23/03/2010 fait
référence a des limites de détection LQ/3)
= Accréditation en portée fixe ou flexible sur la matrice eaux résiduaire
= Respect des exigences de I'annexe 5
o Analyses démarrées dans les 24 a 48 heures apres le préléevement
» Estimer le taux des MES (PBDE 50mg/I et autres 250mg/l)
= PBDE si MES > 50mg/l)
= MES <250 mg/l : 3 extractions liquide/liquide successive : analyse
eau brute
= MES > 250 mg/l : analyse séparée eau filtréé + phase particulaire

INERIS

Cas d'une Eau Brute A

g . -

.-"'Il K‘-\.
MES 'Ne-_-—_—'gilﬂ' __ — = % 3\'
MES A .
Eau Brute A Eau Filtrée A”

MES < 50 mg/L MES > 250 mg/L

| 50 < MES < 250 mg/L |

Eau Brute A :
Eau Brute A :
Eau Brute A : -BTEX + COHV
. R -Epichlorhydrine
- liste RSDE compléte -TBP
- liste RSDE compléte _ Anilines
(avec PBDE non - AMCA
déterminés) - Métaux
MESA : - Chlorobenzénes (sans HCB
et pentachlorobenzéne)
_PBDE - Chlorotoluénes

- Nitroaromatiques
" -DCO
Eau Filtrée A" : Poubelle

MES A’ : le reste ex
pesticides Composés de
Sn PCB...

Eau Filtrée A" : le reste
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Tableau de performance

Ladu i) Priseen EsI Méthode
Famille Substances Code CAS Laboratoire ‘|- La.imposéé Jcompte des M

it en pig/l 5 250me/l utilisee
5 Analyse des Melhode
Alkylphénols d hases interne
euxp CMO_MT42
Octylphénols 1806-26-4
Para tert octylphénol 140-66-9 1959 Oui 0.04 0.1
Somme 1920 + 1959 6600 Oui 0.1 0.1
(OP10E 2315-67-5 6370 En cours 0.1 0.1
(OP20E 2315-61-9 6371 En cours 0.1 0.1
INERIS
Lgdu Priseen.
Famille Substances. Code SANDRE] " 'Cofrac. Laboratoire’ | -1 imposéé |compte des MES] Méthode utilisée.
| on il en jig/ > 250mg/l
2 chloroaniline 1593 En cours 0.02 0.1
3 chloroaniline 1592 En cours 0.02 0.1 .
Anilines  [4 chioroanitine 1591 £ cours 0.02 0.1 Anlae‘ys:;”' Mz‘:ﬂ"gm’#j’;e
4-chloro-2 nitroaniline 1594 En cours, 0.02 0.1 -
3,4 dichloroaniline 1586 En cours 0.02 0.1
. Deux phases| Méthodes internes
Biphényle 1584 Oui 0.01 0.05 CMO_MT02 CMO_MT06
Autres  [Epichlorhydrine 1494 Oui 0.5 0.5 CMO_MT24
Tributylphosphate 1847 out 0.02 0.1 Anlae‘ys:;”' CMO_MT02
[Acide chloroacétique 1465 Oui 25 25 [Chromatographie ionique
[Ttrabromodiphényléther BDE 47 2919 Oui 0.01 0.05
Analyse
BDE  [Hexabromodiphényléther BDE 154 2911 Oui 0.01 0.05 ”";ﬂ:x:m M?:’Iﬁe’\ﬁgrsﬂe
[Hexabromodiphényléther BDE 153 2912 Oui 0.01 0.05 ~50mg/l -
[Heptabromodiphényléther BDE 183 2910 En cours, 0.01 0.05
Décabromodiphényléther BDE 209 1815 En cours 0.01 0.05
Benzéne 1114 Oui 0.2 1
: 1497 oui 0.2 1
BTEX  [lsopropylbenzéne 1633 oui 0.2 1 Anlae‘ys:;”' Norme NF EN 11423
Toluéne 1278 Oui 0.2 1
Xylénes (Somme o,m,p) 1780 Oui 0.2 1
Deux phases| Méthodes internes
CMO_MT02 CMO_MT06
1,2,3 trichlorobenzéne 1630 Oui 0.2 1
1,2,4 trichlorobenzéne 1283 Oui 0.2 1
1,3,5 trichlorobenzéne 1629 oui 0.2 1
Chlorobenzéne 1467 Oui 0.2 1 Norme NF EN 10301
Ehlorobenzene1,2 dichlorobenzéne: 1165 Oui 0.2 1
1,3 dichlorobenzéne 1164 Oui 02 [ Anlae‘ys:;”'
1,4 dichlorobenzéne: 1166 Oui 0.2 1
1,2,4,5 tétrachlorobenzéne 1631 Oui 0.01 0.05
1-chloro-2 nitrobenzéne 1469 Oui 0.05 0.1 Méthode interne
1-chloro-3 nitrobenzéne 1468 Oui 0.05 0.1 CMO_MT02

T-chloro-4 nitrobenzéne 1470 oui 0.05 0.1 I N I.RI S




i Prise en
Famille Substances: Code SANDRE: Cofrac Laboratoire: |- La imposéé. P! Méthode utilisée
enpg/l en-pg/t >-250mg/l: |
[Pentachlorophénol 1235 Oui 0.02 0.1
4-chloro-3-méthylphénol 1636 Oui 0.05 0.1
2 chlorophénol 1471 Oui 0.05 0.1 Méthodes internes
¢ 3 chlorophénol 1651 Oui 0.05 0.1 Analyse des | CMO_MTO2 (Liquide)
4 chiorophénal 1650 oul 0.05 0.1 deux phases|  CMO_MTO6 (MES)
2,4 dichlorophénol 1486 Oui 0.05 0.1 CMO_MT42
2,4,5 trichlorophénol 1548 Oui 0.05 0.1
2,4,6 trichlorophénol 1549 Oui 0.05 0.1
[Fexachloropentadiene 2612 En cours. 0.1 0.1 CMO_MTO2
1,2 dichloroéthane 1161 Oui 0.2 2
Chlorure de méthyléne 1168 Oui 5 5
2
[Tetrachicrure de catbone 1T 1T T T TTH276 7 ] 0z ] G
[Chloropréne 2611 Oui 1 1
3-chloropréne (chlorure dallyle) 2065 Oui 0.3 1
conv 1,1 dichloroéthane 1160 Oui 0.2 5 Analyse sur
1,1 dichloroéthyléne 1162 Oui 0.2 2.5 le brut Norme NF EN 10301
1,2 dichloroéthyléne 1163 Oui 0.2 5
[Hexachloroéthane 1656 Oui 0.1 1
1,1,2,2 tétrachloroéthane 1271 Oui 0.2 1
i [0 Z 5
1,1,1 trichloréthane 1284 Oui 0.2 0.5
1,1,2 trichloréthane 1285 Oui 0.2 1
[Chlorure de vinyle : Ou 0.5 5
[2-chlorotoluéne 1602 Oui 0.2
Chiorotoluénes [3-chlorotoluéne 1601 oul 02 A”‘a'yse UL Norme NF EN 10301
[F-chlorotoluene e brut
Fluoranthéne
|Naphtaléne
[Acénaphténe Analyse des Méthodes internes
deuxy;hases CMO_MTO2 (Liquide)
CMO_MTO06 (MES)

INERIS

Lq'du Prise-en
Famille Substances Code SANDRE ] Cofrac Lq:imposéé - fcompte des ME: Méthode utilisée:
sl en g/l > 250mg/l
Norme NF EN 11885
Plomb et ses composés 1382 Oui 5 5 Norme NF EN 17294-2
Norme NF 1483
Métaux Nickel et ses composés 1386 Oui 3 10 Analyse sur
[Arsenic et ses composés 1369 Oui 3 5 le brut
Zinc et ses composés 1383 Oul 10 10 Norme NF EN 11885
Z Norme NF EN 17294-2
Cuivre et ses composés 1392 Oui 5 5
Chrome et ses composés 1389 Oui 3 5
2- Nitrotoluene 2613 Oui 0.2 0.2
titro 9 i robenzene 2614 Oui 0.2 0.2 Anla;y;ems g CMO_MT24
- n Méthode interne
Organoétains  [Dibutylétain cation 1771 Oui 0.01 0.02 MO, MT16
[Monobutylétain cation 2542 Oui 0.01 0.02
Triphénylétain cation 6372 Oui 0.015 0.02
PCB 28 1239 Oui 0.005 0.01 Analyse des
PCB 52 1241 Oui 0.005 0.01 deux phases
PCB 101 1242 Oui 0.005 0.01 Méthodes internes
PCB PCB 118 1243 Oui 0.005 0.01 CMO_MTO2 (Liquide)
PCB 138 1244 Oui 0.005 0.01 CMO_MT06 (MES)
PCB 153 1245 Oui 0.005 0.01
PCB 180 1246 Oui 0.005 0.01
Trifluraline 1289 Oui 0.02 0.05
[Alachlore 1101 Oui 0.02 0.02
[Atrazine 1107 Oui 0.02 0.03
Chlorfenvinphos 1464 Oui 0.02 0.05
Chlorpyrifos 1083 Oui 0.02 0.05
B Analyse des Méthodes internes
Pesticides CMO_MTO2 (Liquide)

deuxphases| "G MTo6 (MES)

[Simazine 1263 Oui 0.02 0.03
[Demande Chimique en Oxygéne 1314 Oui 30 mg/L 30 me/L
Paramétres de suivi |Carbone Organique Total 1841 Oui 0.1mg/L_| 0.3mg/L
[Matizres en Suspension 1305 Oui 2 meg/L 2 mg/L
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Cofiit unitaire| Nbrede | Nb Analyses Cout global
DEVIS RSDE - - Verdu17/11/2010 N yses / g
points campagnes
Conception 0.:00€
-Visite préliminaire Forfait [ 3s000€ 1 | 1 0.00 €
- Déplacement Forfait | 2348¢ 0 [ 0 0.00 €
Rejet : Opérations de prélévement 0.00 €
Type de Prélévement
 Continu sur 24 heure: controlée (v compris éné ) asservi temps 0.00€ 0 0 000€
 Continu sur 24 heures & température controlée (v compris éné ) asservi débit 0.00€ 1 6 000€
- Discontinu a partir de ponctuels multiples (bachées) 0.00€
- Ponctuel au robinet 000€
|Mesure de débit :
- Mesure Débitmétre exploitant 000€
 Mesure e 000€
Estimation deau,bilan hydrique] 000€
B ément i mesure de débit "déversoir” - heure technicien RSDE 0.00€ 0 0 000€
Constitution de(s) I'é i ) en vue de I'analyse :
Tr:ms:mn de(s? [§ eclp,mllou (s) sous 24 heures dans une enceinte maintenue a une température égal 000€ | | B 000€
4 5+3°C L'annexe 5 (§3.5) de la circulaire.
o] Qualité liée au prélevement
£ |- controle métrologique de I'appareil automatique conformément a l'annexe 5 (§3.4) de la circulaire, 0.00€ 0.00€
@
S [ Contréle débitmétre par organisme accrédité conformément d I'annexe 5 (§3.3) de la circulaire. 000€
% [-Controle débitmétre par mesure ive conformément d 'annexe 5 (§3.3) de la circulaire. 0.00€ 000€
& [-Blanc de systéme de prélé (3 heures au avantla campagne de prélé ) 0.00€ 1 6 000€
| Blanc d ére (sur le site du rejet) GRATUIT 0.00€ 000€
Rejet : Analyse des substances (selon secteurs de la circulaire 5 janvier 2009) 0.00 €
Prise en charge des é 0.00€ 1 6 000€
[Analyse : MES [ X1, DCO [ X1, COT [ | (coche la mention utile) 0.00€ 1 6 000€
[Valeur MES attendue dans le (s) rejet (s) : (cocher la mention utilg
MES <50 mg/I [ X]un rejet sera <50 mg/l
0.00€ 6 000€
. 50mg/I <MES<250 mg/I[ X] !

MES > 250 mg/1 [ | si prescrite 0.00€ 1 6 000€
|Analyse PBDE dans MES (si prescrite) quand MES > 50 mg/1 0.00€ 1 6 000€
|Analyse Blanc de systéme de prélévement réalisé avant la campagne 0.00€ 1 6 000€
|Analyse Blanc d'atmosphére (solvants et métaux) sur le point de rejet 0.00€ 1 6 000€
Sous traitance analytique 000€
Substances demandées par exploitant (n‘entrant pas dans son APC) 0.00€

Sous total Eaux de rejet 0.00€
INERIS
Amont : Opérations de prélévement (option) I 0.00 €
Type d'eau amont: Eau de surface [ ] Eau de nappe [ X ] Eau du réseau de ville [ ] Autre [ ] (cochezla mention utile)
Type de Prélévement : e
 Continu sur 24 heures ature controlée (v compris éné ) asservi temps 000€
 Continu sur 24 heures ature controlée (v compris éné ) asservi débit 000€
. Discontinu a partir de ponctuels multiples (bachées) 0.00€
 Ponctuel au robinet 0.00€ 1 6 000€
- [Mesure de débit :
5 [-Mesure Débitmétre exploitant | | | 000€
g [Mesure stata I I | 000€
< [|.Estimation deau, bilan hydrigue) | I | 000 €
= Constitution de(s) I'échantillon(s) en vue de I'analyse :
§ [Transport de(s) Iéchantillon (s) sous 24 heures dans une enceinte maintenue & une température égalq 000€ | 000 €
= (3 543°C conformément a lannexe 5 (§3.5) de la circulaire
£ |Assurance Qualité liée au prélevement :
-8 [-Blanc de systéme de prélévement : GRATUIT [ oooe I 000 €
5 Amont : Analyse des (selon secteurs de la circulaire 5 janvier 2009) (option) 0.00 €
Prise en charge des é et 0.00€ 1 6 000€
[Analyse : MES [ ], DCO [ ], COT [ ] (cochez la mention utile) 0.00 €
Valeur MES attendue dans ' (les) eau (x) amont : (indiguer le nombre de rejets concernés dans la coche) 0.00€
MES<50 mg/I [ ]
0.00 € .
50 mg/I <MES <250 mg/I[ ] ! ° 000€

MES > 250 mg/1 [ ] 0.00€
[Analyse PBDE dans MES (si prescrite) quand MES > 50 mg/1 000€

ées par exploitant (n'entrant pas dans son APC) 0.00€
Sous total Eaux amont| 0.00 €
Restitution 0.00 €
£ [Rapport de campagne (RAPPORT PRELEVEMENT INCLUS) 0.00 € 0.00€
'g Rapport de synthése des 6 0.00 € 1 1 0.00 €
= d'un fichier xml compatible au format INERIS conformément au point 4.1 de la circulaire. 0.00€ 1 1 000 €

3 [saisie résultats de mesure sur site RSDE dans Tattente de I'utilisation généralisée de I'outil GIDAF
7 P P 000€

conformément a I'annexe 5 de la circulaire
Saisie résultats de mesure sur autre support 0.00 €
Coiit Globall 0.00 €
It It It Félix MASSAT Date et Signature du client
Vos contacts : Sandrine MOURETTE, RSDE et _Yvan SERVE, prélevements | Chef de service
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Résultats

= GIDAF ou RSDE.INERIS (DRIRE)

(Ouverture du site aux déclarations des préleveurs)

Besoin pour INERIS de récupérer les données au fil de
leau pour vérifier la cohérence, le suivi des
prescriptions et signaler aux industriels les problémes

Conséquences en cas de probléeme : ne pas payer les
prestataires s'il n'y a pas de respect de I'annexe

INERIS

Transmission résultats

= Sur la base INERIS car GIDAF ne fonctionne pas

= Développement format Edi-labo par certains
laboratoires

= |dentification de I'industriel sur la base
= Génération par 'INERIS d’'un identifiant + mot de passe
= 2 solutions :

= le laboratoire importe les fichiers XML si
I'industriel lui donne les accés

= lindustriel importe lui-méme ses fichiers fournis
par le laboratoire ou saisie manuelle (non
recommandée)
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xml - XML Marker version 1
Fie Edit View Options Navigate Help

B

DE" B Codh| e e
wretever> A
B4 oM Ligg All|_FEchantition
= xming ="htto:fhml sandre eaufiance fiscenariofe <Laboratoire]

= xminsxst = "t w3.0rgf20 01 XMLScherma- <Cdintervenat schemeAgencylD=SIRET'=02260001 7003621 ]

<) Intervenant
A SO i
¢ Demande
ﬁw CdDemandeCommanditaire

1> ContedteCodifcation

1> DateDebutApplic ationDernande

B Ofemalin g
 Preleverent

?:ﬁ CdPrelevement <CduniteReference=120</CdUniteReference=|
#<D DatePrel <SyminiteRefer ence=m3j</SymiiniteRefer ence?]
#<D DelaiPrel <UniteReferences|

DureeP;

> FinalitePrel

<Cdlethode>0<(Clethode]
Fio) StationPrelevement <MethFractionner
o> LosalPrelevement “MethExtractions|
B Suppo sCdNetho de-0</Cdlethode?]
EHe) Preleveur i

B

Tree Selection Browser
» Lahoratoire

6 Analyse 3 &3 Echantillon
<0 Analjse
3o doliiig (This tag has no attibutes)
4D Analyse 7 Subtags:
e Analjse v 2 7
< | s iz G Wethode <>
P = @ L 5 caint t
& Tree View | L 1 waining(s) 0 snior(s) & Anabyse 1 © Parametie ¢ FractionAnalyses |« Methode |z L o o o
Table Selection Browser x| [© Analyse B < Paramette |« FractionAnalysee | Methode [s» L @ o e
—— ——— Analyse B <« Paramette o FractionAnalysee | Wethode [sb . @ n o
s R Analyse B © Parametre |« FractionAnalysee |« Methode |« L Sy r & G
& Analyse 7 @ Paramette | FractonAnaysee |o Wethode (e L © @ oo
Analyse 2 © Parameite | FractionAnalysee |« Wethode [e L @ @ e
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