Liberté » Egalité * Fraternité

REPUBLIQUE FRANCAISE
PREFET DE LA GIRONDE
DIRECTION DEPARTEMENTALE
DES TERRITOIRES ET DE LA MER
Service des Procédures Environnementales .~ ARRRETE du .

= § MARS 2013

Arrété préfectoral complémentaire :
Rejets de substances dangereuses dans le milieu aquatique
Surveillance pérenne

VU le code de 'environnement et notamment son titre ler des parties réglementaires et 1égislatives du Livre
Y

VU la nomenclature des installations classées codifiée a I'annexe de Iarticle R511-9 du code de
Penvironnement ;

VU I'arrété préfectoral du 17/05/1990, autorisant la société YARA FRANCE a exercer ses activités relevant
de la nomenclature des installations cIassees pour la protection de I'environnement sur le territoire de la
commune de AMBES

VU l'arrété ministériel du 2 février 1998 modlﬂe relatif aux prélévements et & la consommation d'eau ainsi
qu'aux émissions de toute nature des installations classées pour la protection de l'environnement soumises &
autorisation ;

VU Ja directive 2000/60/CE du 23 octobre 2000 établissant un cadre pour une pohthue communautaire dans
le domaine de1’cau (DCE) ;

VU la circulaire DPPR/DE du 4 février 2002 qui organise une action nationale de recherche et de réduction
des rejets de substances dangereuses dans ’eau par les installations classées

VU le décret n°2005-378 du 20 avril 2005 relatif au programme national d’action contre la pollutlon des
milieux aquatiques par certaines substances dangereuses ;

VU Parrété ministériel du 20 avril 2005 modifié pris en application du décret du 20 avril 2005 relatif au
programme national d’action contre la pollution des milieux aquatiques par certaines substances dangereuses ;
VU Iarrété¢ ministériel du 30 juin 2005 modifié relatif au programme national d'action contre la pollution des
milieux aquatiques par certaines substances dangereuses ; _
VU la directive 2006/11/CE concernant la pollution causée par certaines substances dangereuses déversées
dans le milieu aquatique de la Communauté ; : :

VU la circulaire DE/DPPR du 7 mai 2007 defmlssant les « normes de qualité environnementale prowsou"es
{NQEp) » et les objectifs nationaux de réduction des émissions de certaines substances ;

VU le rapport d’étude de I’INERIS N°DRC-07-82615-13836C du 15/01/08 faisant état de la synthése des
mesures de substances dangereuses dans I’eau réalisées dans certains secteurs industriels ;

VU Parrété ministériel du 31 janvier 2008 relatif 3 la déclaration annuelle des émissions polluantes et des
déchets ;

VU la directive 2008/105/EC du 24 décembre 2008 établissant des normes de qualité environnementale dans
le domaine de l'eau ;

VU la circulaire du 5 janvier 2009 relative 4 la mise en oeuvre de la deuxieme phase de ’action nationale de

recherche et de réduction des substances dangereuses pour le milieu aquatique présentes dans les rejets des .

installations classées pour la protection de I’environnement;

VU larrété-du 12 janvier 2010 modifié relatif aux méthodes et aux critéres a mettre en ceuvre pour délimiter
et classer les masses d'eau et dresser P'état des lieux prevu 4 l'article R. 212-3 du code de l'environnement ;
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VU l"artété ministériel du 25 janvier 2010 modifié relatif aux méthodes et critéres d’évaluation de I’état
ccologique, de ['état chimique et du potentiel écologique des eaux de surface pris en application des articles
R.212-10, R.212-11 et R.212-18 du code de 1’environnement ;

VU Parrété préfectoral du 04 février 2010 prescrivant la surveillance initiale RSDE ;
VU les notes du DGPR aux services du 23 mars 2010 et 27 avril 2011 ;

VU les résultats des analyses des prélévements réalisés du 15 mars 2010 au 16 aott 2010 sur les rejets de
I'établissement, en.application de I'arrété préfectoral du 4 février 2010 susvisé ;

-VU Parrété du 26 juillet 2010 approm'fant le schéma national des données sur I*eau ; - ,
VU le courriel de Iinspection du 30 novembre 2012 qui a proposé un projet d’arrété préfectoral ;
VU le courriel de I'industriel du 11/12/2012 en réponse ; '
VU le rapport de l’inspection des installations classées en date du 26 décembre 2012;

VU I'avis du CODERST du 07 février 2013; , '
VU les observations émises par la Société YARA par courrier du 25 février 2013;

Considérant Pobjectif de respect des normes de qualité environnementale dans le milicu en 2015 fixé par la
directive 2000/60/CE; : _

Considérant les objectifs de réduction et de suppression de certaines substances dangereuses fixées dans la
circulaire DE/DPPR du 7 maj 2007 ; o
Considérant la nécessité d’évaluer qualitativement et quantitativement par une surveillance périodique les
rejets de substances dangereuses dans Ieau issus du fonctionmement de I'établissement au titre des
installations classées pour la proteciion de I’environnement puis de déclarer les niveaux d’émission de ces
substances dangereuses afin de proposer le cas échéant des mesures de réduction ou de suppression adaptées;
Considérant les effets toxiques, persistants et bioaccumulables des substances dangereuses visées par le
présent arrété sur le milieu aquatique ; ' :

Considérant que I’établissement rejette dans la masse d’eau «Estuaire fluvial Garonne aval » de code sandre
FRFT34 et dont I’état chimique est mauvais ;

Sur proposition du Secrétaire Général de la Préfecture,

ARRETE

Article 1 - Objet ' :

La société YARA FRANCE dont le sidge social est situé 100 Rue Henri Barbusse 92000 NANTERRE doit
respecter, pour ses installations situées sur le territoire de la commune d'AMBES, les modalités du présent
arrété préfectoral complémentaire qui vise A fixer les modalités de surveillance et de déclaration des rejets de
substances dangereuses dans I’eau qui ont été identifiées a ’issue de la surveillance initiale.

Le présent arrété. prévoit que I'exploitant réalise une surveillance pérenne des substances dangereuses “'pour
-lesquelles la phase de surveillance initiale a démontré que les seuils de rejet déerits dans la note du DGPR du
27/04/2011 étaient dépassés. ' : ' :

Les prescriptions de I"arrété préfectoral du 4 février 2010 susvisé sont abrogées par celles du présent arrété.

Article 2 - Prescriptions techniques applicables aux opérations de prélévements et d’analyses‘

Les prélévements et analyses réalisés en application du présent arrété doivent respecter les dispositions de
U'annexe 1 du présent arrété préfectoral complémentaire. '
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Pour I'analyse des substances, 1’exploitant doit faire appel & un laboratoire d’analyse accrédité selon la norme
NF EN ISO/CEI 17025 pour la matrice « Eaux Résiduairesy, pour chaque substance 4 analyser.

Dans le cas o I'exploitant souhaite réaliser lui-méme le prélevement des échantillons, celui-ci doit fournir 4
I"inspection avant le début des opérations de prélévement et de mesures prévues a article 3 du présent arrété,
les procédures qu’il aura établies démontrant la fiabilité et la reproductibilité de ses pratiques de prélévement
et de mesure de débit. Ces procédures doivent intégrer les points détaillés aux paragraphes 3.2 a 3.6 du
document figurant en annexe 1 du présent arrété préfectoral complémentaire et préciser les modalités de
tragabilité de ces opérations. ' x

Les mesures de surveillance des rejets aqueux imposées 4 I’exploitant par arrété préfectoral peuvent se
substituer 4 certaines mesures mentionnées & 1’article 3 du présent arrété, sous réserve que la fréquence de
mesures imposée 4 Particle 3 soit respectde et que les modalités de prélévement et d’analyses pour les
mesures de surveillance déja imposées répondent aux exigences de I"annexe 1 du présent arréié préfectoral
complémentaire, notamment sur les limites de quantification.

Article 3 - Mise en wuvre de la surveillance pérenne o
L’exploitant met en ceuvre sous 3 mois 2 compter de la notification du présent arrété le programme de
surveillance au(x) point(s) de rejet des effluents industriels de I'établissement dans les conditions suivantes

Limite de
- quantification 2
7 atteindre par
Noin du rejet " Périodicité Durée de chaque Nom de la substance substance par les
prélévement {(code SANDRE) | laboratoires en pg/l
: : (source : annexe
1.2 duprésent
arrété)
REJET ' ' : 24 heures
GENERAL 1 mesure par représentatives du Zinc : 10
(X=372449, trimestre . | fonctionnement de © 1383 '
Y=1965049) ' Iinstallation '

Au cours de cette surveillance pérenne, 1’analyse au rgjet pourra éfre abandonnée, aprés accord de I’inspection
des installations classées, si au moins I*une des deux conditions suivantes est vérifide :

1. La concentration moyenne (obtenue en effectuant la moyenne arithmétique pondérée par les débits des
mesures effectuées) sur 4 analyses consécutives de la surveillance perenne est inférieure 4 la limite de
quantification LQ définie dans le tableau ci-dessus; :

2. Le flux journalier moyen calculé & partir de 4 analyses consécutives de la surveillance pérenne, est
strictement inférieur 4 la valeur figurant dans la colonne A du tableau de 'annexe 2 3 la note DGPR du 27
avril 2011. En cas de masse importée d’une substance par les eaux amonts (le milieu prélevé devant étre
strictement le méme que le milieu récepteur), ¢’est le flux moyen jourhalier « net » (flux moyen journalier
moins le flux importd) qui devra étre strictement inférieur 4 la valeur figurant dans la colonne A du tableau de
I’annexe 2 a la note du 27 avril 2011 . ' . :

Cependant, le critére 2 visé ci-dessus ne pourra s’appliquer si la quantité rejetée de la substance concernée est
a lorigine d’un impact local. Les arguments permettant de conclure & un impact local du rejet sont les
suivants :

- la concentration moyenne pour la substance est supérieure 4 10*NQE (NQE étant la norme de qualité
environnementale réglementaire figurant dans I’arrété ministériel du 25 Janvier 2010 modifié) ;

- le fiux journalier moyen émis est supérieur 4 10% du flux journalier théorique admissible par le
miliey récepteur (le flux journalier admissible étant considéré comme Ie produit du débit mensuel d'étiage de
fréquence quinquennale séche (QMNAS) et de la NQE ; ’ :
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- la contamination du milieu récepteur par la substance est avérée (substance déclassant la masse
d’cau ; substance affichée comme parameétre responsable d’un risque de non atteinte du bon état des eaux ;
mesures de la concentration de la substance dans le milieu récepteur trés proche voire dépassant 1a NQE),

Par ailleurs, si une substance n’a pas été prélevée ou analysée conformément aux conditions fixées a ’annexe
1 du présent arrété ot que la mesure est qualifiée d* « Incorrecte - rédhibitoire » par I’administeation, cette
mesure ne pourra pas étre prise en compte dans les critéres d’abandons visés ci-dessus. '

Article 4 - Remontée d’informations sur 1’état d’avancement de la surveillance des rejets

4.1 Déclaration des données relatives a la surveillance des rejets aquenx
Les résultats des mesures du mois N réalisées en application de Iarticle 3 du présent arrété sont saisis sur le
site de télédéclaration du ministére chargé de I'environnement prévu a cet effet. o

N

4.2 Déclaration annuelle des émissions polluantes »

Les substances faisant 1°objet de la surveillance pérenne décrite & Particle 3 du présent arrété doivent faire
Pobjet d’une déclaration annuelle conformément aux dispositions de 1’arrété ministériel du 31 Jjanvier 2008
relatif’ au registre et 4 la déclaration annuelle des émissions polluantes et des déchets. Ces déclarations
peuvent &tre établies & partir des mesures de surveillance prévues a Darticle 3 du présent arrété ou par toute
autre méthode plus précise validée par les services de I’inspection.

Article 5 - Dispositions applicables en cas d'infraction ou d'inobservations du présent arrété

Les infractions ou I'inobservation des conditions légales fixées par le présent arrété entraineront I’application
des sanctions pénales et administratives prévues par le titre ler du livre V du code de Ienvironnement.

Article 6 - Droit des tiers
Les droits des tiers sont et demeurent expressément réservés.
Article 7 - Délais et voies de recours

Le présent arrété est soumis 4 un contentieux de pleine juridiction.
11 peut étre détéré a la juridiction administrative :
1° Par les demandeurs ou exploitants, dans un délai de deux mois qui commence a courir du jour ot
lesdits actes leur ont été notifiés ; . :

2° Par les tiers, personnes physiques ou morales, les communes intéressées ou leurs groupements, en raison
des.inconvénients ou des dangers que le fonctionnement de linstallation_présente_pour les intéréts visés a
larticle L. 511-1, dans un délai de un an a compter de la publication ou de l'affichage desdits actes. Toutefois,

. 13 . . . . . . < N [l
- si la mise en service de l'installation n'est pas intervenue six mois aprés la publication ou l'affichage de ces
decisions, le d¢lai de recours continue & courir jusqu'a I'expiration d'une période de six mois aprés cette mise
en service. :

Article 8 — Information des tiers .

Une copie du présent arrété sera déposée 3 la mairie de AMBES et pourra y &tre consultée par les
personnes intéressées. Il sera affiché 4 la mairie pendant un durée minimum d'un mois et mis en ligne sur
le site internet de Ia préfecture : wwyw.gironde.gouv fr

Un avis sera inséré par les soins de la direction départementale des territoires et de la mer, dans deux
journaux du département.
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Article 9 - Application

Le secrétaire général de la préfecture de la Gironde,

Le directeur départemental des territoires et de la mer de la Gironde?

Le directeur régional de I’environnement, de ’aménagement et du logement,

. Les inspecteurs des installations classées placés sous son autorité,

‘Sont chargés, chacun en ce qui le concerne, de Iapplication du présent arrété dont une copie leur sera
adressée, ainsi qu’aux maires concernés et qu’a I’exploitant.

&

: ' ' anne F087
Fait 3 BORDEAUX,le . { Waps I

LE PREFET,

 Seandiichol BEDECARRAK
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L ANNEXE 1 - Prescriptions techniques applicables aux opérations de prélévements et d’analyses
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1. INTRODUCTION

Cette annexe a pour but de préciser les preseriptions techniques qui dojvent &tre respectées pour la
réalisation des opérations de prélévements et d’analyses de substances dangereuses dans I’eau.

Ce document doit &tre cémmuniqué a I'exploitant comme cahier des charges & remplir par le laboratoire
qu’il choisira. Ce document permet également 4 I’inspection de vérifier a réception du rapport de synthése
de mesures les bonnes conditions de réalisation de celles-ci. : :

- 2. PRESCRIPTIONS GENERALES

Pour la mesure des éventuelles substances dangereuses dans les eaux résiduaires dont l'agrément n'est pas
dans le champ d'application de I’arrété ministériel du 27 octobre 2011 portant modalités d’agrément des
laboratoires effectuant des analyses dans le domaine de I’eau et des milieux aquatiques au titre du code de
Penvironnement, le laboratoire d’analyse choisi devra impérativement remplir les deux conditions
suivantes : : ' B
- Etre acerédité selon la norme NF EN ISO/CEI 17025 pour la matrice « Faux Résiduaires», pour
chaque substance & analyser. Afin de justifier de cette accréditation, le laboratoire devra fournir 3
I'exploitant I’ensemble des documents listés & Pannexe 1.5 avant le début des opérations de
prélévement et de mesures afin de justifier qu’il remplit bien les dispositions de la présente
annexe, Les documents de I’annexe 1.5 sont téléchargeables sur le site http://rsde.ineris.fr.
- Respecter les limites de quantification listées & I’annexe 1.2 pour chacune des substances.

Le prestataire ou I’exploitant pourra faire appel 4 de la sous-traitance ou réaliser lui-méme les opérations
de prélévements. Dans tous les cas il devra veiller au respect des presctiptions relatives aux opérations de
prelevements telles que décrites ci-aprés, en concertation &troite avec le laboratoire réalisant les analyses.

La sous-traitance analytique est autorisée. Toutefois, en cas de sous-traitance, le laboratoiro désigné pour
ces analyses devra respecter les mémes critéres de compétences que le prestataire ¢’est & dire remplir les
deux conditions visées au paragraphe 2 ci-dessus. '

Le prestataire restera, en tout état de cause, le seul reéponsablé de l'exécution des prestations et
‘s'engagera 2 faire respecter par ses sous-traitants toutes les obligations de I’annexe technique.

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

Lorsque les opérations de prélévements sont réalisées par I’exploitant lui-méme ou son sous-traitant,
Pexploitant est le seul responsable de I’exécution des prestations de prélévements et de ce fait,
responsable selidaire de la qualité des résultats d’analyse.

Le respect du présent cahier des charges ct des exigences demandées pourront étre contrdlés par un
organisme mandaté par les services de I’Etat; ' '

L’ensemble des données brutes devra étre conservé par le laboratoire pendant au moins 3 ans.

3. OPERATIONS DE PRELEVEMENT

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

e la norme NF EN ISO 5667-3 “Qualité de ’eau — 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 I’environnement — Prélévement d’eau résiduaire »
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Les points essentiels de ces référentiels techniques 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
a température contrdlée, I’échantillonnage et la réalisation de blancs de prélévements.

3.1. Opérateurs du prélévement

Les opérations de prélévement peuvent étre réalisées sur le site par :

 le prestataire d’analyse ;
* le sous-traitant sélectionné par le prestataire d’analyse ;
¢ [exploitant lui-méme ou son sous traitant

Dans le cas ou ¢’est ’exploitant ou son sous traitant qui réalise le prélévement, il est impératif qu’il
dispose de procédures démontrant la fiabilité et la reproductibilité de ses pratiques de prélévement et de
mesure de débit. Ces procédures doivent intégrer les points détaillés aux paragraphes 3.2 4 3.6 ci-aprés et
démontrer que la tragabilité de ces opérations est assurée.

3.2. Conditions générales du prélévement

Le volume prélevé devra étre représentatif des flux de |’établissement et conforme avec les
quantités nécessaires pour réaliser les analyses sous accréditation. :

En cas d’intervention de ’exploitant ou d’un sous-traitant pour le prélévement, le nombre, le volume
unitaire, le flaconnage, la préservation éventuelle et I'identification 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 &chantillons 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 2 la
norme NF EN ISO 5667-3". Les échantillons acheminés ail laboratoire dans un flaconnage d’une
autre provenance devront &tre refusés par le laboratoire. -

Le prélevement doit étre adressé afin d’étre réceptionné par le: laboratoire d’analyse au plus tard 24

heures aprés la fin du prélévement, sous peine de refus par le laboratoire.

3.3. Mesure de débit en continu

Y 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 contrdles

métrologiques périodiques devront &tre effectuds par des organismes accrédités, se traduisant par :
- » Pour les systémes en écoulement a surface libre ; - C '

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

o un contrdle de fonctionnement du débitmétre en place par une mesure comparative
réalisée a I’aide d’un autre débitmétre. ‘ -

»  Pour les systémes en écoulement en charge :

o un contrdle de la conformité de Pinstallation vis-3-vis des precriptions normatives et des
constructeurs, . .

o un contrble de fonctionnement du débitmétre par mesure comparative exercée sur site
(autre débitmétre, jaugeage, ...) ou par une vérification effectuée sur un banc de mesure
au sein d’un laboratoire accrédité.

" La norme NF EN ISQ 5667-3 est un Guide de Bonne Pratique. Quand des différences existent entre la norme NF EN
50 3667-3 et la norme analytique spécifique i la substance, c’est toujours les prescriptions de la norme
analytique qui prévalent.
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Y Le contrdle métrologique aura lien avant le démarrage de la premidre campagne de mesures, ou
’occasion de la premiére mesure, avant d’étre renouvelé a un rythme annuel.

3.4, Prélévement continu sur 24 heures a température contrdlée
Ce fype de prélévement nécessite du matériel spemﬁque permetia,nt de const;tuer un echantlllon pondéré
en fonction du débit,

% Les matériels permettant la réalisation d’un prélevement automatisé en fonct10n du deb1t ou du
volume écoulé, sont :

e Soit des chantillonneurs mouoﬂacons fixes ou portatlfs constituant un seul échantillon
moyen sur toute la période considérée.

* Soit des échantillonneurs multiflacons fixes ou portatifs, constituant plu31eurs echantﬂlons-

(en geénéral 4, 6, 12 ou 24) pendant la période considérée. Si ce type d’échantillonneurs est
mis en ceuvre, les échantillons devront étre homogenelses pour constituer I’échantillon moyen
_.avant transfert dans les flacons destinés 4 I’analyse.

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

% Dans le cas ou il s’avérerait Imp0551ble d’effectuer un prélévement proportionnel au débit de
Peffluent, le préleveur pratiquera un prélévement asservi au temps, ou des prélévements ponctuels si
- la nature des rejets le justifie (par exemple rejets homogénes en batchs). Dans ce cas, le débit et son
evolution seront estimés par le préleveur en fonction. des renseignements collectés sur place
(compteurs d’eau, bilan hydrique, etc). Le preleveur devra lors de la restitution - preclser la
méthodologie de prélévement mise en oeuvre.

% Un contrdle métrologique de ’appareil de prélévement doit étre réalisé périodiquement sur les points
suivants (recommandations du guide FD T 90-523-2) : ‘
e Justesse et répétabilité du volume preleve (volume minimal : 50 ml, écart toléré entre volume

théorique et réel 5%)
¢ Vitesse de circulation de I’effluent dans les tuyaux supérieure ou égale 2 0,5 m/s

% Un contrble des matériaux et des organes de P’échantillonneur seront a reahser (voir blanc de
systéme de prelevement)

Y Le pOSItlonnement de la prise d’effluent devra respecter les points suivants :

‘e Dans une zone turbulente ;

e A mi-hauteur de la colonne d’cau ;

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

3.5. Echﬁntillon

% La représentativité de I’échantillon est difficile & 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’ homogenelsa‘uon pourra étre utilisé dans ces cas. Il ne devra pas modifier
I’échantiilon.

‘& 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 5667-3.

% Le transport des échantillons vers le laboratoire devra étre effectué dans une enceinte maintenue a
une température égale a 5°C £ 3°C, et éfre accompli dans les 24 heures qui suivent la fin du.
‘prélévement, afin de garantir I’intégrité des &chantillons.

% La température de I’enceinte ou des échantillons sera contrélée 4 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 systéme de préiévement est destiné & vérifier ’absence de contamination lide aux matériaux

(flacons, tuyaux) utilisés ou de contamination croisée entre prélévements successifs. Il appartient au

préleveur de mettre en ceuvre 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. Tl lui appartiendra donc de contrbler

cette absence de contamination avant transmission des résultats. ‘

%  Siun 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. I1 pourra étre réalisé en

laboratoire en faisant circuler de I’eau exempte de micropolluants dans le systéme de
prélévement. :

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

i valeur du blanc <LQ: ne pas soustraire les résultats du blanc du systéme de prélévement des
résultats de I’effluent ‘

o si valeur du blanc > LQ et inférieure & incertitude de mesure attachée au résultat : ne pas
soustraire les résultats du blanc du systéme de prélévement des résultats de I’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 rejét considérs. '

Blanc d’atmosphére

% . La réalisation d’un blanc d’atmosphére 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 2 I’exploitant. :

‘% Leblanc d’atmdsphére 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
prélévement,

% 7l est réalisé, il doit 1’étre obligatoirement et systématiquement

¢ le jour du prélévement des effluents aqueux, _

e surune durée de 24 heures ou en tout état de cause, sur une durée de prélévement du blanc
d’atmosphere identique 4 la durée du prélévement 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 3
Pendroit ou est réalisé le prélévement 24h asservi au débit,

* Les valeurs du blanc d*atmosphére 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 aprés la fin du prélévement.

% Toutes les analyses doivent rendre compte de la totalité de 1’échantillon (effluent brut, MES

comprises) en respectant les dispositions relatives au traitement des MES reprises ci-dessous, hormis
pour les diphényléthers polybromés. ' :
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% Dans le cas des métanx, I’analyse demandée est une détermination de la coticentration en métal
total contenu dans I"effluent (aucune filtration), obtenue aprés digestion de I’échantillon selon les
normes en vigueur : :

& Norme ISO 15587-1 “Qualité de I'ean Digestion pour la détermination de certains éléments
dans I'ean Partie 1 : digestion 4 'eau régale” ou
¢ Norme ISO 15587-2 “Qualité de I'eau Digestion pour la détermination de certains éléments
dans l'eau Partie 2 : digestion & I'acide nitrique”.

Pour le mercure, I’étape de digestion compléte sans filtration préalable est décrite dans les normes

analytiques spécifiques a cet élément.

Qb Dans le cas des alkylphénols, il est demandé de rechercher simultanément les nonylphénols, les
octylphénols ainsi que les deux premiers homologues d’éthoxylates® de nonylphénols (NP1OE et
NP2OE) et les deux premiers homologues d’éthoxylates® d’octylphénols (OP10E et OP20E). La
recherche des éthoxylates peut étre effectuée sans surcoit conjointement  celle des nonylphénols et
des octylphénols par Vutilisation du projet de norme ISO/DIS 18857-2%.

% Certainis paramétres de suivi habituel de I’établissement, & savoir la DCO (Demande Chimique en
~ Oxygéne) ou COT (Carbone Organique Total) en fonction de I’arrété préfectoral en vigueur, et les
MES (Matieres en Suspension) seront analysés systématiquement dans chaque effluent sclon les
normes en vigueur (cf. notes % °° ¢t 7) afin de vérifier la représentativité de Iactivité de
Iétablissement le jour de Ia mesure. '

G Les performances analytiques a atteindre pour les eaux résiduaires sont indiquées en ANNEXE 1.2.
Elles sont issues de I'exploitation des limites de quantification transmises par les prestataires
d’analyses dans le cadre de I’action RSDE depuis 2005. ' :

Prise en compte des MES

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

& Pour les paramétres visés a ’annexe 1.1 (4 I’exception de la DCO. du COT et des MES). il est
demandé: : .

*  S5i50 <MES <250 mg/l : réaliser 3 extractions liquide/liquide successives an minimum
sur échantillon brut sans séparation. :

* SiMES >250 mg/l : analyser séparément la phase aqueuse et la phase particulaire aprés
filtration ou centrifugation de I’échantillon brut, sauf pour les composés volatils pour
lesquels le traitement de ’échantillon brut par filtration est a proscrire. Les composés
volatils concernés sont :

3,4 dichloroaniline, Epichlorhydrine, Tributyviphosphate, Acide chloroacétique, Benzéne,
Ethylbenzéne, Isopropylbenzéne, Toluéne, Xylenes (Somme o,m,p), 1,2,3 '
trichlorobenzéne, 1,2,4 wrichlorobenzéne, 1,3,5 trichlorobenzéne, Chlorobenzéne, 1,2

? Les éthoxylates de nonylphénols et d'cctylphénols constituent a terme une source indirecte de nonylphénols et d'octylphénols

_dans l'environnement.
® |1S0/DIS 18857-2 ; Qualité de I'eau — Dosage d'alkylphénals sélectionnés- Partie 2 : Détarmination des alkylphénals, d’éthoxylates
d'alkylphénol et bisphénal A — Méthode pour échantillons non filirés en utilisant I'extraction sur phase solide et chromatographie en
phase gazeuse avec détection par spectrométrie de masse aprés dérivatisation. Disponible auprés de 'AFNOR, commission T 91M
et qui sera publiée prioritairement en début 2009,
*NF T 90-101 Qualite de l'eau : Détermination de ia demarde chimique en oxygéne {DCO)

SNFENS72: Qualité de l'eau : Dosage des matiéres en suspension Méthode par fittration sur filtre en fibres de verre

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

Y NF T 90-105-2 : Qualité de 'eau : Dosage des matiéras en suspension Méthode par centrifugation
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dichlorobenzéne, 1,3 dichlorobenzéne, 1,4 dichlorobenzéne, 1 chloro 2 nitrobenzéne, 1
chloro 3 nitrobenzéne, .l chioro 4 nitrobenzéne, 2 chlorotoluéne, 3 chlorotoludne, 4
chlorotoluéne, Nitrobenzéne, 2 nitrotoluéne, 1,2 dichloroéthane, Chlorure de méthyléne,
Chloroforme, Tétrachlovure de carbone, chloropréne, 3 chloropropéne, 1,1
dichiorodthane, 1,1 dichloroéthyléne, 1,2 dichloroéthyléne, hexachloroéthane , 1,1,2,2
tétrachloroéthane, T étrachloroéthyléne, 1,1,1 trichloroéthane, 1,12 trichloroéthane,
Trichloroéthyléne, Chlorure de vinyle, 2 chloroaniline, 3 chloroaniline, 4 chloroaniline
et 4 chloro 2 nitroaniline. : :

¢ Larestitution pour chaque effluent chargé (MES > 250 mg/] ) sera la suivante pour
I’ensemble des substances de PANNEXE 1.1 : valeur en pg/l obienue dans la phase
agueuse, valeur en pg/kg obtenue dans la phase particulaire et valeur totale calculée en

ng/l. ‘

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

5. TRANSMISSION DES RESULTATS

La transmission des résultats de la surveillance pérenne doit étre effectude par le biais de ’application
informatique GIDAF (Gestion Informatisée des Données d’autosurveillance fréquente).
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Liste des annexes

Repére Désignation Nombre de
' _ _ pages
ANNEXE SUBSTANCES A SURVEILLER 3
1.1 4 _
ANNEXE » LIMITES DE QUANTIFICATION A ATTEINDRE PAR 3
12 SUBSTANCE
ANNEXE | INFORMATIONS DEMANDEES PAR PRELEVEMENT, PAR 3
1.3 PARAMETRE ET PAR FRACTION ANALYSEE
RESTITUTION AU FORMAT SANDRE _
ANNEXE TRAME DE RESTITUTION DES INFORMATIONS 1
1.4 DEMANDEES PAR PRELEVEMENT, PAR PARAMETRE ET
PAR FRACTION ANALYSEE FIGURANT A I’ANNEXE 2.3
ANNEXE | LISTE DES PIECES A FOURNIR PAR LE LABORATOIRE 5
1.5 PRESTATAIRE DE L’EXPLOITANT
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. ANNEXE 1.1 : SUBSTANCES A SURVEILLER

i chloroaniline

Chlbrobenzéne

Anilines 1593 17
3 chloroaniline 1592 18
4 chloroaniline 1591 19
"|4-chloro-2 nitroaniline 1594 27
3,4 dichloroaniline 1586 52
Autres 7 -

' Biphényle 1584 11
Epichlorhydrine 1494 78
Tributylphosphate 1847 114
Acide chloroacétique 1465

BDE o
Ethylbenzéne 1497 79
Isopropylbenzéne 1633 87
|Toluéne 1278 112
Xylénes (Somme o,m,p) 1780 129
Chlorobenzénes

1467 20
1,2 dichlorobenzéne 1165 53
1,3 dichlorobenzéne 1164 54
1.4 dichlorobenzéne 1166 55
1,2,4,5 tétrachlorobenzéne 1631 169

page 14 sur 31



1-chloro-2-nitrobenzéne

1-chloro-3-nitrobenzéne

Chlorophénols [P
2 chlorophéno!l 1471 33
3 chlorophénol 1651 34
4 chlorophénol 1650 35
2,4 dichlorophénol 1486 64
2,4,5 trichlorophénol 1548 | 122
2,4,6 trichlorophénol 1549 122
COHV Hexachloropentadiéne 2612

Chloropréne 2611 _ 36
3-chlotopréne (chlorure 2065 - 37

d’allyle)

1,1 dichloroéthane 1160 58

1,1 dichloroéthyléne 1162 : 60

1,2 dichloroéthyléne 1163 61

Hexachloroéthane 1656 86

1,1,2,2 tétrachloroéthane 1271 110

1,1,1 trichloroéthane

Meétaux

Arsenic et ses composés

1,1,2 trichloroéthane 1285 ' 120

Chlorure de vinyle 1753 : 128
Chlorotoluénes {2-chlorotoluéne 1602 o

3-chlorotoluene 1601

dchi S

1369 B 4
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Zinc et ses composés
Cuivre et ses composés ‘ 1392 134
: Chrome et ses composés | 1389 136
Nitro 2-nitrotoluéne 2613 :
aromatiques  |Nitrobenzéne NE 2614
Organétains
Dibutylétain cation 1771 46.50,51
Monobutylétain cation 2542
‘ Triphénylétain cation 6372 ' 125,126,127
FPCB PCB 28 1239 :
PCB 52 1241
IPCB 101 1242
PCB 118 . 1243 ' - 101
PCB 138 1244
PCB 153 1245
PCB 180 1246
© Pesticides  [TpiBuraline= — =

Paramétres de
SUivi

Substances Dangereuses Prioritaires issues do annexe X de la DCE (tableau A de la
circulaire du 07/05/07) et de la directive fille de la DCE adoptée le 20 octobre 2008
(anthracéne _ et B endosulfan)

Substances Prioritaires issues de I'annexe X de la DCE (tableau A de la circulaire du
07/05/07) o

Autres substances pertinentes issues de la liste [ de la directive 2006/11/CE (anciennement

~ Directive 76/464/CEE) et ne figurant pas a ’annexe X de la DCE (tableau B de la circulaire
du 07/05/07) _ : :

Autres substances pertinentes issues de la liste TI de la directive 2006/1 1/CE (anciennement

L1 Directive 76/464/CEE) et autres substances, non SDP ni SP (tableaux D et E de la circulaire

du 07/05/07)

Autres paraméires
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': Les groupes de substances sont indiqués en italique.
?: Code Sandre de la substance : http://sandre.caufrance. fr/app/References/cllem .php

> : Correspondance avec la numérotation utilisée & I’annexe X de la DCE (Directive 2000/60/CE).
4: N°UE : le nombre mentionné correspond au classement par ordre alphabétique issu de la

communication de la Commission européenne au Conseil du 22 juin 1982
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ANNEXE 1.2 : LIMITES DE QUANTIFICATION A ATTEINDRE

Alkylphénols

2 chloroanilin , .
3 chloroaniline . 1592 0.1
Anilines ¢ chloroaniline 1591 0.1
f-chloro-2 nitroaniline 1594 0.1
3,4 dichloroaniline : 1586 0.1
Biphényle 1584 _ - 0.05
Auatres  {Epichlorhydrine 11494 0.5
Tributylphosphate 1847 7 0.1
[Acide chloroacétique 1465 25

BDE
Beiicne =
Ethylbenzéne 1497 1

BTEX  [[sopropylbenzéne - 1633 |
Toluéne : 1278 1
[Xylénes (Somme o,m,p) 1780 2

Chlorobenze
nes

hlorobenzéne 1467 1
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Chiorophéno
Is

1,2 dichlorob'eﬁ'zeﬁ“e.

1,3 dichlorobenzéne

1,4 dichlorobenzéne

1,2,4.5 tétrachlorobenzéne

1-chloro-2-nitrobenzéne

1-chloro-3-nitrobenzéne

1-chloro-4-nitrobenzéne

-chloro-3-méthylphénol

1636 0.1

2 chlorophénol 1471 0.1
3 chlorophénol 1651 0.1
4 chlorophénol 1650 0.1
2,4 dichlorophénol 1486 0.1
2,4,5 trichlorophénol 1548 0.1
0.1

2,4,6 trichlorophéno

Y

Acénaphténe

hloropréne 1
3-chloropréne (chlorure 2065
P allyle) | !
coryv |1,1 dichloroéthane 5
1,1 dichloroéthyiéne 2.5
1,2 dichloroéthyléne 5
Hexachloroéthane 1
1,1,2,2 tétrachloroéth.
,1,1 trichloroéthane .
1,1,2 trichloroéthane 1285 1
hlorure de vinyle 1753 5
Chlorotoluén2-chlorotoluéne 1602 1
es 3-chlorotoluéne 1601 1
. [B-chlorotoluéne 1600 1
HAP




Métanx = ﬁ S0 ;
Arsenic et ses composés
Zinc et ses composés
Cuivre et ses composés
Chrome et ses composés 1389 .5
Nitro Z-nitrotoluéne 2613 ‘ 0.2
aromatiques Nitrobenzéne 2614 0.2
Organoétains Dibutylétain cation 1771
. [Monocbutylétain cation 2342
Triphénylétain cation 6372
PCB 28 1239
PCB 52 : 1241
PCB 101 o 1242
PCB -~ PPCB 118 1243
PCB 138 3 1244 -
PCB 153 1245
PCB 180 _ 1246
| Pesticides

‘ ema‘nde Chimique en 1314 30000
Paramétres Oxygéne ou Carbone :
. oo s - 1841 300
de suivi  Organique Total
Matiéres en Suspension 1305 2000

' Code Sandre accessible sur http://sandre.eaufrance.fi/app/References/client.php

? La valeur 2 atteindre pour la limite de quantification (LQ) correspond & la valeur que 50% des
prestataires sont capables d'atteindre le plus fréquemment. Ces valeurs sont issues de lexploitation des
LQ transmises par les laboratoires dans le cadre de I’action 3RSDE depuis 2005.
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* Valeur de LQ dérivée de I’annexe D de la norme ISO/DIS 18857-2
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ANNEXE 1.3 : INFORMATIONS DEMANDEES PAR PRELEVEMENT, PAR PARAMETRE
ET PAR FRACTION ANALYSEE RESTITUTION AU FORMAT SANDRE.

Code Sandre du prestataire de
prélévement Code exploitant

Texte Champ libre permettant d’identifier
1”échantillon. '
: Référence donnée par le laboratoire -
Liste déroulante .|~ Asservi an débit
- Proportionnel au temps

' - Prélévement ponctuel i
Date C Date de début o

Format JI/MM/AAAA

Nombre _ Durée en Nombre d’heures

Texte ‘ : Champ destiné a recevoir la

' référence a la norme de prélévement

Date Renseigne la date du dernier
contrdle métrologique valide du
débitmétre :

Nombre entier Nombre de prélévements pour

constituer I’échantillon
moyen (valeur par défaut 1)
Oui, Non

Oui, Non
Date _ Date d’arrivée au laboratoire
Format JI/MM/AAAA

Code _Sandr_e Laboratoire

‘Nombre décimal 1 chiffre Température (unité °C)
significatif




Date de début d’analyse par le
laboratoire
Format JI/MM/AAAA

Nom sandre

Analyse réalisée sous accréditation
Analyse réalisée hors accréditation

Numéro d’accréditation
De type N° X-XXXX

Imposé

3 : Phase aqueuse de 'eau
23 : Eau brute
41 MES brutes

L/L

SPE

SBSE

SPE disk.

L/S (MES)

ASE (MES)
SOXHLET (MES)

Minéralisation Eau régale
Minéralisation Acide nitrique
Minéralisation autre

GC/LRMS/MS
| LC/MS/MS
GC/HRMS
GC/HRMS/MS

HPLC-DAD
HPLC FLUO
OPLC UV

texte

Libre (numérique)

Libre (numérique)

Tmposé

EAU BRUTE : pg/l  PHASE
AQUEUSE : pg/l, MES (PHASE

PARTICULAIRE) : ug/kg
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sauf MES, DCQ ou COT (unt en
me/l)

Pour une incertitude de 15%, lg valeur
échangée sera 15

Libre (numérique)

Si résultat < limite de détection ou
résultat < LQ : saisir dans résultat la
valeur LD ou LQ) et renseigner le
Champ CODE REMARQUE DE
L’ANALYSE

Imposé

EAU BRUTE : ug/l ; PHASE
AQUEUSE : ug/l, MES (PHASE
PARTICULAIRE) : ug/kg

Libre (numérique)

Pour une incertitude de 15%, la valeur
échangée sera 15 -

quantification

Code 0 : Analyse non faite
Code 1 : Résultar > limiie de
guantification )
Code 10 : Résultat < limite d.

Code ) : NON CONFIRME (analyse
unique)

Code 1 : CONFIRME (analyse
dupliquée, confirmation par SM )

Liste des paramétres retrouvés dans le
blanc du systéme de prélévement ou
d’atmosphére + ordre de grandeur.
LQ élevée (matrice complexe)

| Présence d'interférents eic....

Les critéres identifiés en gras sont a renseigner obligatoirement lors de la restitution des données.
‘L’absence de renseignements sur les champs obligatoires sera une entorse a I'engagement du
laboratoire pouvant conditionner le cas échéant le paiement de la prestation par I’exploitant.
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ANNEXE 1.5 : LISTE DES PIECES A FOURNIR PAR LE LABORATOIRE PRESTATAIRE
' A L’EXPLOITANT

Justificatifs & produire

1. Justificatifs d’accréditations sur les opérations de prélévements (si disponible) et d’analyse de
substances dans la matrice « eaux résiduaires » comprenant a minima :

v" Numéro d’accréditation _
v’ Extrait do I’annexe technique sur les substances concernées

2. Liste de références en matiére d’opérations de prélévements de substances dangereuses dans les
rejets industriels ‘

3. Tableau des performances et d’assurance qualité A renseigner obligatoirement : les critéres de
choix pour I’exploitant pour la sélection d’un laboratoire prestataire sont repris dans ce tableau :
substance accréditée ou non, et limite de quantification qui doivent étre inféricures ou égales aux
LQ de I'annexe 1.2. ' :

4. Attestation du prestataire s’engageant a respecter les proscriptions de I’annexe technique (modéle
joint)
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TABLEAU DES PERFORMANCES ET ASSURANCE QUALITE
A RENSEIGNER ET A RESTITUER A PEXPLOITANT
Sy

Alkyiphénols

2 chloroaniline 1593
3 chloroaniline 1592
Amnilines |4 chloroaniline - - 1591
4-¢chloro-2 nitroaniline 1594
3,4 dichloroaniline : 1586
Biphényle 1584
Autres - |Epichlorhydrine 1494
Tributylphosphate 1847
Acide chloroacétique 1465
B = =

BDE
- {Ethylbenzéne : : 1497
BTEX  |Isopropylbenzéne - 1633
Toluéne 1278
Xylénes (Somme o,m,p) 1780
| Chlorobenze
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; 0%
Chlorobenzéne 1467
1,2 dichlorobenzéne 1165
nes 1,3 dichlorobenzéne 1164
1,4 dichlorobenzéne 1166
1,2,4,5 1631
tétrachlorobenzéne
[-chloro-2-nitrobenzéne 1469
1-chloro-3-nitrobenzéne 1468
1 chloro 4-111tr0benzene 1470
4 ¢hloro- 3—methy1phenol 1636
2 chlorophénol 1471
Chiorophén |3 chlorophénol 1651
- ols 4 chlorophénol 1650
2,4 dichlorophénol 1486
2.4,5 trichlorophénol 1548
2,4,6 trichlorophénol 1549
Hexachloropentadiéne 2612
Chloropréne 2611
3-chloropréne (chlorure 2065
d’allyle)
corv 1,1 dichlorcéthane 1160
1,1 dichloroéthyléne 1162
1,2 dichloroéthyléne 1163
Hexachloroéthane 1656
1,1,2,2 tétrachloroéthane
1,1,1 trichloroéthane
1,1,2 trichloroéthane 1285
. Chlorure de vinyle . 1753
Chlorotolué |2-chlorotoluéne 1602
nes 3-chlorotoluéne 1601
4-chlorotolyéne
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Métaux

Nitro
aromuatiques

Organoétain
h)

PCB

Pesticides

Paramétres

Jaf

PCB 180

Demande Chimique en

Arsenic et sés composés
Zinc et ses composés 1383
Cuivre et ses composés 1392
Chrome et ses composés 1389
2-pitrotoluéne 2613
Nitrobenzene 2614
Dibutylétain cation 1771
- IMonobutylétain cation 2542
Triphénylétain cation 6372
PCB 28 1239
PCB 52 1241
PCB 101 1242
PCB 118 1243
PCB 138 1244
[PCB 153 1245
1246
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de suivi

Oxygeéne ou Carbone
Organique Total

1841

Matiéres en Suspension.

1305

' : Une absence d’accréditation pourra étre acceptée pour certaines substances (substances tras
rarement accrédities par les laboratoires voire jamais). Il s’agit des substances : « Chloroalcanes C10-

C13, diphénylétherbromés, alkylphénols et hexachloropentadienes.
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ATTESTATION DU PRESTATAIRE

Je soussigné(e) ‘
(Nom, gqualité) ............. P
Coordonnées de Ientroprise :.................. PP o

*# reconnais avoir regu et avoir pris connaissance des prescrlptlons techniques applicables aux
opérations de prélévements et d’analyses pour la mise en ceuvre de la deuxiéme phase de
Paction nationale de recherche et de réduction des rejets de substances dangereuses pour le
milieu aquathue et des documents auxquels il fait référence.

2%
0.0

m’engage a restituer les résultats dans un délai de XXX mois aprés réalisation de chaque
prélévement

/

% reconnais les accepter et les appliquer sans réserve. '

A _ ' Le:
Pour le soumissionnaire’, nom et prénom de la personne habilitée & signer le marché : -

Signature :

Cachet de Ia société :

*Signature et qualité du signataire (qui doit étre habilité & engager sa soci¢té) précédée de la
mention « Bon pour acceptation »

8 L'attention ast attirée sur lintérét de disposer des résultats d'analyses de fa premiére mesure avant d'engager la suivante afin
d'évaluer l'adéquation du plan de prélévement, en particulier lors des premiéres mesures.
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