- le controle métrologique aura lieu avant le démarrage de la premiere campagne de mesures,
ou a I’occasion de la premiere mesure, avant d’étre renouvelé a un rythme annuel.

3.4 Prélévement continu sur 24 heures a température controlée

Ce type de prélevement nécessite du matériel spécifique permettant de constituer un échantillon
pondéré en fonction du débit.

Les matériels permettant la réalisation d’un prélévement automatisé en fonction du débit ou du
volume écoulé, sont :

- Soit des échantillonneurs monoflacons 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 oeuvre, les échantillons devront étre homogénéisés pour constituer I’échantillon moyen
avant transfert dans les flacons destinés a I’analyse.

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

Dans le cas ou il s’avérerait impossible d’effectuer un prélevement proportionnel au débit de
I’effluent, le préleveur pratiquera 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 le 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 oeuvre.

Un contrdle métrologique de I’appareil de prélevement doit étre réalisé périodiquement sur les
points suivants (recommandations du guide FD T 90-523-2) :

- Justesse et répétabilité du volume prélevé (volume minimal : 50 ml, écart toléré entre volume
théorique et réel 5%) ;

- Vitesse de circulation de I’effluent dans les tuyaux supérieure ou égale a 0,5 m/s ;

- Un controle des matériaux et des organes de 1’échantillonneur seront a réaliser (voir blanc de
systeme de prélévement) .

Le positionnement de la prise d’effluent devra respecter les points suivants :
- dans une zone turbulente ;
- a mi-hauteur de la colonne d’eau ;

- a une distance suffisante des parois pour éviter une contamination des échantillons par les
dépdts ou les biofilms qui s’y développent.

3.5 Echantillon

La représentativité de [’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 °
matieres flottantes. Un systeme d’homogénéisation pourra étre utilisé dans ces cas. Il ne devra pas
modifier I’échantillon.

* Le conditionnement des échantillons devra étre réalisé dans des contenants conformes aux
méthodes officielles en vigueur, spécifiques aux substances a analyser et/ou a la norme NF EN
ISO 5667-31.

* Le transport des échantillons vers le laboratoire devra étre effectué dans une enceinte
maintenue a une température égale a 5°C + 3°C, et étre accompli dans les 24 heures qui
suivent la fin du préléevement, afin de garantir I’intégrité des échantillons.

* La température de I’enceinte ou des échantillons sera contrdlée a I’arrivée au laboratoire et
indiquée dans le rapportage relatif aux analyses.
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3.6 Blancs de prélévement

- Blanc du systéme de prélévement :

Le blanc de systtme de prélevement est destiné a vérifier ’absence de contamination liée aux
matériaux (flacons, tuyaux) utilisés ou de contamination croisée entre prélévements successifs. Il
appartient au préleveur de mettre en oeuvre les dispositions permettant de démontrer I’absence de
contamination. La transmission des résultats vaut validation et I’exploitant sera donc réputé émetteur
de toutes les substances retrouvées dans son rejet, aux teneurs correspondantes. Il lui appartiendra
donc de controler cette absence de contamination avant transmission des résultats.

- Si un blanc du systeme 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 I’eau exempte de micro polluants dans le systeme de
prélevement.

- Les criteres d’acceptation et de prise en compte du blanc seront les suivants :

* si valeur du blanc < LQ : ne pas soustraire les résultats du blanc du syst¢éme de prélévement
des résultats de I’effluent

* si valeur du blanc >LQ et inférieure a I’incertitude de mesure attachée au résultat: ne pas
soustraire les résultats du blanc du systeme de prélévement des résultats de 1’effluent

* si valeur du blanc > [I’incertitude de mesure attachée au résultat : la présence d’une
contamination est avérée, le laboratoire devra refaire le prélévement et I’analyse 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 I’air et
pourra fournir des données explicatives a I’exploitant.

- Le blanc d’atmosphere peut étre réalisé a la demande de I’exploitant en cas de suspicion de présence
de substances volatiles (BTEX, COV, Chlorobenzéne, mercure...) sur le site de prélevement.

- S’il est réalisé, il doit I’étre obligatoirement et systématiquement :
* lejour 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’atmospheére identique a la durée du prélevement de I’effluent aqueux. La méthodologie
retenue est de laisser un flacon d’eau exempte de COV et de métaux exposé a I’air ambiant a
I’endroit ou est réalisé le prélévement 24h asservi au débit,

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

4 ANALYSES

- Toutes les procédures analytiques doivent étre démarrées si possible dans les 24h et en tout état de
cause 48 heures au plus tard apres la fin du prélevement.

- Toutes les analyses doivent rendre compte de la totalit¢ de I’échantillon (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, I’analyse demandée est une détermination de la concentration en métal total
contenu dans I’effluent (aucune filtration), obtenue apres digestion de I’échantillon selon les normes
en vigueur :

*  Norme ISO 15587-1 “Qualité de I'eau Digestion pour la détermination de certains ¢léments
dans l'eau Partie 1 : digestion a I'eau régale” ou
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