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1.0
Introductiontc "1.0
INTRODUCTION"
De bonnes techniques d’échantillonnage et d’analyse sont primordiales pour déterminer avec précision la teneur en éléments nutritifs et les autres propriétés des matières épandues sur les biens-fonds pour améliorer la croissance de cultures agricoles. Ces techniques, qui ont toujours été importantes, sont aujourd’hui obligatoires en vertu de la Loi de 2002 sur la gestion des éléments nutritifs. Les techniques décrites dans le présent document visent à répondre aux exigences du Règlement pris en application de cette Loi. Elles peuvent aussi servir de guide pour d’autres exigences d’échantillonnage et d’analyse poursuivant des buts similaires. 

Dans le présent document, un plan de gestion des éléments nutritifs requis par le Règlement pour une unité agricole sera appelé un PGEN. Un plan de gestion des éléments nutritifs requis pour l’épandage de matières de source non agricole (MSNA) sera appelé un plan MSNA.

1.1
Contexte de la Loi et du Règlement tc "1.1
Background to Act and Regulations " \l 2 

La Loi de 2002 sur la gestion des éléments nutritifs a pour objet de « prévoir des façons de gérer les matières contenant des éléments nutritifs qui protégeront davantage l’environnement naturel et assureront le développement durable des exploitations agricoles et des collectivités rurales ».

Le Règlement qui a été élaboré en vertu de la Loi de 2002 sur la gestion des éléments nutritifs explique comment cette gestion sera effectuée. Le Règlement s’applique aux éléments nutritifs de toute source épandus sur des biens-fonds, y compris les engrais commerciaux, le fumier et d’autres matières de source agricole et matières de source non agricole (MSNA) comme des matières sèches biologiques (biosolides) provenant d’égouts et des matières sèches biologiques provenant du papier. Un élément clé du Règlement est l’exigence d’un plan de gestion des éléments nutritifs. Il existe deux types de plans de gestion des éléments nutritifs : le PGEN et le plan MSNA. Pour dresser un bon plan de gestion des éléments nutritifs, il peut être nécessaire de connaître les concentrations des éléments nutritifs et d’autres paramètres dans le sol et les matières qui peuvent être épandues sur des biens-fonds.

Le Règlement précise les matières qui doivent faire l’objet d’un échantillonnage et d’une analyse, la fréquence à laquelle doit se faire l’échantillonnage, et les paramètres qui doivent être mesurés. Ce sont là des exigences minimales. Il est parfois utile d’augmenter la fréquence d’échantillonnage ou d’analyser un plus grand nombre de paramètres, afin d’optimiser la gestion des matières épandues sur des biens-fonds. 

1.2 
Santé et sécurité tc "1.2
Health and Safety " \l 2 

Il peut y avoir des risques associés à l’action proprement dite d’échantillonner ou de manipuler des matières pouvant renfermer des matières toxiques ou des pathogènes. Il appartient à la personne chargée de l’échantillonnage de prendre toutes les précautions nécessaires et de se conformer à toute disposition réglementaire applicable en matière de santé et de sécurité, compte tenu du site et de la situation.

1.3  
Fréquences d’échantillonnage tc "1.3  
Sampling Frequencies " \l 2 

1.3.1 
Sols

L’échantillonnage des sols peut viser deux objectifs : évaluer les concentrations initiales d’éléments nutritifs dans le sol, ce qui aide à préciser le taux d’épandage des matières renfermant des éléments nutritifs à des fins agronomiques et environnementales, et déterminer si un site se prête à l’épandage d’une matière en particulier, compte tenu par exemple du contenu en métaux réglementés et du pH.

1.3.1.1  Sols recevant des éléments nutritifs

Les personnes qui épandent des éléments nutritifs sur des champs, compris dans des unités agricoles pour lesquelles un PGEN ou un plan MSNA est exigé, doivent prélever un échantillon de sol représentatif de chaque champ (ou partie de champ) lorsqu’elles établissent pour la première fois le plan de gestion des éléments nutritifs, puis au moins une fois tous les cinq ans pour les plans subséquents. Les résultats d’analyse de ces échantillons figurent dans le plan de gestion des éléments nutritifs. Pour les plans MSNA, les échantillons de sol utilisés pour élaborer le plan de gestion des éléments nutritifs doivent avoir été prélevés au cours des cinq années qui précèdent l’épandage des MSNA.

Lorsque les concentrations d’éléments nutritifs varient considérablement dans l’intervalle de cinq ans, il peut être judicieux dans le cadre des pratiques de gestion optimales d’échantillonner un champ à une fréquence plus grande que celle qui est exigée par le Règlement de l’Ontario 267/03. Cette situation peut survenir dans des sols sableux où les cultures puisent de grandes quantités d’éléments nutritifs. Le maïs d’ensilage, les fourrages et les tomates de transformation sont des cultures qui prélèvent dans le sol de grandes quantités de potassium; ces cultures peuvent abaisser rapidement les concentrations de potassium au point de nuire aux rendements.

Il faut analyser les sols pour en déterminer le pH et, si le pH est inférieur à 6,0, le pH tampon. Il faut analyser les sols pour en connaître la concentration en phosphore assimilable (à l’aide d’un agent d’extraction au bicarbonate de soude) et en potassium assimilable (au moyen d’un agent d’extraction à l’acétate d’ammonium). Il faut aussi analyser les sols pour connaître les concentrations de magnésium assimilable ou d’azote des nitrates, ou les indices de la biodisponibilité du manganèse et du zinc. 

Il est nécessaire de connaître la concentration de phosphore assimilable dans le sol avant d’y épandre des éléments nutritifs, afin que les taux d’épandage et les distances de retrait puissent être déterminés correctement. La teneur du sol en phosphore et le pH doivent avoir été analysés par extraction au bicarbonate de soude au cours des cinq années qui précèdent immédiatement l’épandage d’éléments nutritifs sur des biens-fonds.

1.3.1.2  Sols recevant des matières de source non agricole

Les personnes qui épandent des matières de source non agricole doivent, en plus d’obtenir des analyses de la teneur du sol en éléments nutritifs, faire analyser des échantillons de sol représentatifs pour en déterminer la teneur totale en chacun des onze métaux réglementés (tableau 1.2). Ces échantillons doivent avoir été prélevés au cours des cinq années qui précèdent l’épandage de matières de source non agricole, dans le cadre de la préparation du plan MSNA.

Dans le Règlement, les concentrations maximales autorisées de métaux dans les sols recevant des MSNA sont fondées sur la concentration moyenne de métaux dans les sols non contaminés de l’Ontario et correspondent à un niveau supérieur de concentrations de fond. Dans certains sols, la concentration d’un seul ou de plusieurs métaux peut déjà dépasser la concentration maximale autorisée par le Règlement. Il est par conséquent nécessaire de faire analyser le sol avant le premier épandage de MSNA afin de déterminer si le sol se prête à un tel épandage. Des échantillons prélevés conformément à la section 2.1 du présent document sont analysés pour les onze métaux énumérés dans le Règlement.

On trouve à la section 4 du présent document des résumés des méthodes analytiques acceptables. 

Tableau 1.1 – Normes applicables aux métaux réglementés présents dans les matières de source non agricole

	Paramètre
	CM11
	CM2

	
	Matières aqueuses

< 1 % MST2 (mg/L)
	Matières non aqueuses

(mg/kg p.s.3)
	Matières aqueuses

< 1 % MST (mg/L)
	Matières non aqueuses

(mg/kg p.s.)

	Colonne 1
	Colonne 2
	Colonne 3
	Colonne 4
	Colonne 5

	Arsenic
	0,13
	13
	1,7
	170

	Cadmium
	0,03
	3
	0,34
	34

	Cobalt
	0,34
	34
	3,4
	340

	Chrome
	2,1
	210
	28
	2 800

	Cuivre
	1,0
	100
	17
	1 700

	Mercure
	0,008
	0,8
	0,11
	11

	Molybdène
	0,05
	5
	0,94
	94

	Nickel
	0,62
	62
	4,2
	420

	Plomb
	1,5
	150
	11,0
	1 100

	Sélénium
	0,02
	2
	0,34
	34

	Zinc
	5,0
	500
	42
	4 200

	1 CM signifie concentration maximale.

2 MST signifie matières sèches totales.

3 p.s. signifie poids à sec.


Tableau 1.2 – Apport maximal autorisé du métal dans des sols recevant des MSNA et concentrations maximales autorisées de métaux dans les sols recevant des MSNA
	Métaux


	Apport maximal du métal dans des sols recevant des MSNA
(kg/ha/5 ans)
	Concentrations maximales autorisées de métaux dans les sols recevant des MSNA

(mg/kg sol, ps1)

	Arsenic
	1,4
	14

	Cadmium
	0,27
	1,6

	Cobalt
	2,7
	20

	Chrome
	23,3
	120

	Cuivre
	13,6
	100

	Mercure
	0,09
	0,5

	Molybdène
	0,8
	4

	Nickel
	3,56
	32

	Plomb
	9
	60

	Sélénium
	0,27
	1,6

	Zinc
	33
	220


    1 p.s. signifie poids à sec.
1.3.2
Matières de source non agricole tc "1.3.3 
Non-agricultural source materials " \l 3
Les matières de source non agricole doivent être d’une qualité acceptable pour l’épandage sur des biens-fonds, en ce qui a trait aux métaux réglementés et, le cas échéant, aux matières grasses, huiles et graisses, au bore, au sodium et aux pathogènes. Les MSNA de catégories 2 et 3, telles que définies dans le R.O. 267/03, doivent faire l’objet d’un échantillonnage et d’une analyse au moins aussi souvent que stipulé dans le Règlement. Les MSNA de catégorie 1, telles que définies dans le Règlement de l’Ontario 267/03, n’ont pas besoin de faire l’objet d’un échantillonnage et d’une analyse, sauf si le taux d’épandage dépasse 20 tonnes par hectare par année. Dans ce cas, un échantillonnage et une analyse devraient être faits pour le phosphore et l’azote afin de déterminer le taux d’épandage approprié d’éléments nutritifs. 

Les exigences concernant l’échantillonnage et l’analyse pour des pathogènes s’appliquent seulement aux matières sèches biologiques provenant d’égouts et aux MSNA renfermant des matières de vidange (comme des matières fécales). Dans le cas de MSNA de catégorie 3 qui ne sont pas des matières sèches biologiques provenant d’égouts ou qui ne renferment pas de matières de vidange, on peut faire des tests de pathogènes pour déterminer s’il s’agit de MSNA TP1. Le compost de catégorie 2 est considéré faire partie des matières TP1. Des tests additionnels pour déceler des virus entériques cultivables et des œufs d’helminthes ne sont pas requis. Ces matières satisfont, par leur définition même, les exigences relatives aux traitements et aux tests stipulées dans les normes ontariennes sur la qualité du compost (PIBS 8412) qui ont été mises à jour en 2012.
1.4
Moyenne des résultats tc "1.4
Averaging of Results " \l 2 

Lorsqu’il faut faire analyser une matière pour connaître les concentrations de métaux réglementés ou de pathogènes, la concentration de métaux ou de pathogènes dans la matière est considérée comme étant la moyenne des concentrations des quatre derniers échantillons. Cette façon de procéder permet de tenir compte de toute variation qui peut se produire dans l’échantillonnage ou l’analyse des matières, tout en veillant au maintien de la protection de l’environnement. Les concentrations de métaux correspondent à une moyenne arithmétique simple, c.-à-d. que les concentrations de chacun des métaux dans les quatre derniers échantillons sont additionnées, et la somme est ensuite divisée par quatre. Les concentrations de pathogènes correspondent à une moyenne géométrique, c.-à-d. qu’on multiplie entre elles les concentrations de pathogènes dans les quatre derniers échantillons et qu’on calcule la quatrième racine du produit obtenu.
Lorsque la concentration moyenne pour tout paramètre dépasse la limite autorisée et que le producteur a quand même l’intention d’épandre la matière sur des biens-fonds, il a la possibilité d’échantillonner à nouveau la matière. Il lui suffit de continuer à prélever des échantillons représentatifs à intervalles d’au moins deux jours entre chaque échantillonnage. Les résultats d’analyse sont alors utilisés pour calculer la valeur moyenne. L’échantillonnage peut se poursuivre ainsi jusqu’à ce que la valeur moyenne de tous les échantillons pour les 4 derniers mois se situe en deçà des limites autorisées pour tous les paramètres. Cette méthode peut être utile lorsque la moyenne est faussée par une valeur représentant un écart important et pouvant être attribuable à un résultat d’analyse erroné. 

1.5
Sites d’échantillonnage
Les échantillons destinés à l’analyse des matières sèches totales, des éléments nutritifs, des métaux réglementés et, le cas échéant, des matières grasses, des huiles et des graisses, du bore et du sodium doivent être prélevés à l’endroit où la matière est produite et avant qu’elle ne soit transportée vers les sites d’épandage sur des biens-fonds ou l’exploitation agricole. Ceci pourrait être le site de production ou d’entreposage. Cette mesure vise à fournir à l’agriculteur l’estimation la plus représentative possible des concentrations des paramètres mesurés.

Les échantillons de matière qui doivent être analysés pour déterminer la teneur en pathogènes doivent être prélevés immédiatement après le procédé de traitement dans la forme liquide. Les échantillons liquides sont plus homogènes à ce moment-là. Pour les MSNA solides, les échantillons peuvent être prélevés immédiatement après le procédé de traitement ou plus tard dans le processus.

2.0

Méthodes d’échantillonnage

tc "2.0
 SAMPLING METHODS" 

2.1
Sols in situ 

2.1.1
Prélèvement d’échantillons du sol 

Le but du prélèvement d’échantillons du sol est de fournir un petit volume de sol à des fins d’analyse qui est représentatif du volume entier du sol dans la zone portant à intérêt. Il y a plusieurs façons d’atteindre ce but. La présente section décrit, à titre d’information, les exigences minimales d’échantillonnage et explique certaines des techniques plus complexes.

Pour qu’un échantillon représente bien la zone portant à intérêt, il doit être composé de plusieurs sous-échantillons. Ceux-ci doivent couvrir la profondeur du sol où se feraient normalement des travaux du sol. Pour la plupart des éléments nutritifs et des autres paramètres réglementés, cette profondeur est d’environ 15 centimètres (6 pouces). Cette profondeur est appropriée même lorsqu’il n’y a aucun travail du sol puisqu’elle représente la partie du sol où se trouvent la plupart des racines et où se produit surtout l’absorption des éléments nutritifs. L’exception à cette règle concerne les échantillons de nitrates dans le sol qui sont prélevés à une profondeur de 30 cm (12 po) pour inclure les nitrates qui ont pu être lessivés du sol de surface jusqu’à la partie inférieure de la zone radicale. Pour prélever les sous-échantillons à la bonne profondeur, le dispositif le plus simple à utiliser est un tube d’échantillonnage ou une tarière que l’on insère dans le sol à la profondeur appropriée, puis que l’on retire avec l’échantillon prélevé. Une pelle ou une bêche peut être utilisée à la place du tube ou de la tarière mais ceci demande plus d’effort et il est plus difficile de garder les sous-échantillons de la même grosseur.

Le mode de prélèvement des sous-échantillons doit permettre de fournir un échantillon représentatif de toute la zone. Ceci signifie que : (1) un nombre suffisant de sous-échantillons doivent être prélevés; (2) les sous-échantillons doivent être prélevés de façon à ne pas introduire de biais dans l’échantillon représentatif; (3) la zone échantillonnée doit être raisonnablement uniforme; et (4) la zone échantillonnée ne doit pas être trop vaste.

2.1.2
Nombre de sous-échantillons

Il y a une variation importante à petite échelle dans la teneur en éléments nutritifs du sol, ce qui fait qu’un nombre relativement élevé de sous-échantillons doivent être prélevés pour fournir une valeur moyenne précise. Dans les petits champs (moins de 5 hectares/12,5 acres), prélever au moins vingt sous-échantillons (environ 50 à 75 cm3 chacun) et bien les mélanger ensemble pour produire un échantillon composite qui sera soumis pour analyse. Dans les grands champs (plus de 5 hectares/12,5 acres), au moins deux sous-échantillons supplémentaires doivent être prélevés pour chaque hectare (2,5 acres) additionnel.

2.1.3
Prévenir le biais

Dans les zones qui ont été cultivées, la plus grosse source de variation dans la teneur en éléments nutritifs du sol est la gestion antécédente du champ et tout mode de prélèvement doit tenir compte de ce facteur. Toute zone qui a fait l’objet d’épandage de différents éléments nutritifs par le passé, si cela est connu, devrait être échantillonnée séparément. Ceci comprend les zones où du fumier, de l’engrais ou de la chaux a été gardé en grosse quantité, les allées et les vieilles cours d’exercice. Ces zones peuvent avoir une teneur en éléments nutritifs beaucoup plus élevée que le champ dans son ensemble. Il faut également éviter de prélever des échantillons dans des dérayures puisque l’échantillon contiendrait une bonne partie de sous-sol qui a généralement une teneur en éléments nutritifs beaucoup moins élevée. D’autres facteurs pouvant influer sur la teneur en éléments nutritifs comprennent la topographie, la texture du sol, l’érosion ou d’importantes variations dans le rendement de culture.

2.1.4
Superficie maximale des champs

Même dans les champs qui semblent uniformes, il peut y avoir d’importantes variations dans la teneur en éléments nutritifs. Normalement, on ne peut pas représenter par un seul échantillon une zone de plus de dix hectares (25 acres). De plus gros champs devraient être divisés, lorsque cela est possible, selon les anciennes limites du champ. Sinon, les divisions devraient être faites selon la distance entre de vieilles ou nouvelles étables ou des lieux d’entreposage de fumier, ou selon la topographie ou le type de sol.

Un seul échantillon composite représentatif pour les champs de plus de 10 hectares, jusqu’à un maximum de 20 hectares (50 acres), peut être permis lorsqu’il y a des preuves que la teneur en éléments nutritifs du champ est uniforme (dans les 15 % de la valeur moyenne) et que la gestion du champ est uniforme.

Lorsque des échantillons doivent être prélevés pour une analyse des métaux (par exemple, lorsque l’on prévoit épandre des matières sèches biologiques provenant d’égouts), un seul échantillon composite représentatif pour un champ de jusqu’à 40 hectares (100 acres) est permis.

2.1.5
Prélèvement d’échantillons

La meilleure façon de s’assurer qu’un échantillon est représentatif du champ est de traverser le champ en zig-zag en prélevant des sous-échantillons au hasard dans toute la zone du champ. Prélever des échantillons séparés à des fins d’analyse de toute partie du champ qui apparaît assez différente relativement au sol ou à la culture. Nettoyer le matériel entre chaque prélèvement pour éviter une contamination croisée (voir la section 2.5).

Dans certaines situations, spécialement pour les cultures de grande valeur, on se sert de techniques d’échantillonnage plus intensives. Si cette pratique est utilisée, chaque zone d’échantillonnage devrait être traitée comme un petit champ pour définir toute limite d’application. Des renseignements supplémentaires sur les techniques d’échantillonnage sont fournis dans la publication 611F du MAAARO (Manuel sur la fertilité du sol) et la publication 811F (Guide agronomique des grandes cultures).

Prélever les sous-échantillons de sol dans un seau propre ou autre contenant propre approprié, défaire les mottes et bien mélanger le tout. Placer un échantillon du mélange dans un contenant approprié bien étiqueté pour l’envoyer à un laboratoire d’analyse accrédité.

Lorsque des matières de source non agricole seront épandues sur le sol, il est recommandé de géoréférencer les points d’échantillonnage. À tout le moins, ceci sous-entend qu’il faut fournir les coordonnées GPS d’un coin du champ ainsi que la distance et la direction de la zone comprise dans l’échantillonnage. Bien qu’il ne soit pas nécessaire de fournir des coordonnées pour chaque sous-échantillon, ceci peut être fourni dans les renseignements sur l’échantillon. 

2.1.6  Manipulation des échantillons

Une fois qu’un échantillon de sol représentatif a été prélevé, il peut être nécessaire de remplir une variété de contenants à des fins d’analyse pour les envoyer au laboratoire. L’analyse des échantillons visant à déceler des contaminants à l’état de trace s’assortit d’exigences propres à chaque contaminant en ce qui a trait à la manutention et aux contenants à utiliser. En ce qui concerne les analyses visant les contaminants à l’état de trace, le laboratoire fournit l’information sur les exigences de manutention. Le laboratoire de destination peut avoir une préférence quant au type de contenant. On privilégie généralement les sacs de plastique ou le papier doublé de plastique, étant donné qu’ils gardent chaque échantillon séparé des autres et empêchent l’humidité d’atteindre les feuilles d’information jointes aux échantillons.

Aucune exigence particulière n’est prévue relativement à la manutention des échantillons destinés à la détermination du pH, ni au dosage des métaux ou de la plupart des éléments nutritifs. Il est souhaitable de sécher les échantillons à l’air s’ils doivent être conservés pendant une longue période de temps. Les échantillons doivent être gardés dans un endroit frais et sec. Font exception à cette règle, les échantillons destinés à une analyse de l’azote des nitrates, qui doivent être réfrigérés sous les 10 °C (idéalement sous les 4 °C), et gardés au frais jusqu’au moment de l’analyse. Les échantillons destinés au dosage de l’azote des nitrates qui sont conservés à la température de la pièce risquent d’être soumis à la nitrification, ce qui peut fausser les résultats d’analyse.

2.2
Échantillonnage de matières prescrites liquides contenues dans des réservoirs d’entreposage, des bassins de stockage et des étangs de stabilisation

Cette section traite de l’échantillonnage de matières prescrites liquides pour analyser la qualité des éléments nutritifs et des matières. Dans le cas des MSNA, cette section s’applique également au dépistage de pathogènes lorsque le point d’échantillonnage recommandé vient de faire l’objet d’un processus de traitement. Pour les tests de pathogènes, des instructions spéciales concernant les contenants ainsi que les exigences additionnelles en matière de manipulation et de transport des échantillons sont décrites dans la section 2.5.2.

2.2.1
Exigences visant les installations pouvant être agitées et les installations ne pouvant pas être agitées

Les matières liquides posent des défis spéciaux lorsqu’il s’agit de prélever des échantillons représentatifs. La plupart des matières liquides qui peuvent être épandues sur des biens-fonds sont des suspensions plutôt que de vrais liquides et elles ont tendance à former des couches de diverses densités ayant différentes teneurs en éléments nutritifs. Lorsque des couches distinctes seront épandues sur des biens-fonds lors d’activités d’épandage séparées (par exemple, le surnageant et les décantats d’un bassin), chaque couche doit faire l’objet d’un échantillonnage distinct. Si toutes les couches seront épandues en même temps, les matières doivent être agitées avant l’épandage pour produire un mélange relativement uniforme. Vous trouverez ci-dessous un résumé des différentes démarches requises pour faire un échantillonnage dans un réservoir d’entreposage ou un bassin de stockage qui est agité ou dans une installation qui n’est pas agitée.

2.2.1.1  Réservoirs d’entreposage et basins de stockage pouvant être agités 

L’agitation peut se faire avec un dispositif mécanique, un dispositif d’aération ou un système de pompage d’un camion de transport. On doit pouvoir fournir des matières bien mélangées pour prélever l’échantillon avec une concentration de solides très homogène dans tout le mélange.

L’agitation d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage peut se faire continuellement ou seulement juste avant le prélèvement de l’échantillon. Lorsque cette deuxième option est choisie, l’agitation doit durer assez longtemps pour assurer l’homogénéité du mélange qui sera échantillonné.

Dans le cas de gros bassins de stockage, l’agitation peut se faire à la partie sortante du bassin seulement, en autant que le volume agité est au moins égal au volume qui sera retiré entre chaque séance d’échantillonnage.

2.2.1.2  Réservoirs d’entreposage et basins de stockage ne pouvant pas être agités 

Les réservoirs d’entreposage et bassins de stockage ne pouvant pas être agités comprendront probablement au moins deux couches distinctes (décantat et surnageant). Il faut faire attention lorsque l’on prélève des échantillons représentatifs de matières qui sont stratifiées.

Lorsque des échantillons sont prélevés dans un réservoir ou un bassin qui renferme au moins deux couches de matières, et lorsque chaque couche sera épandue séparément sur des biens-fonds, des échantillons distincts doivent être prélevés et analysés pour chaque couche. La profondeur de chaque couche doit être déterminée avant le processus d’échantillonnage. Ceci peut être accompli à l’aide d’un ruban à mesurer lesté, d’une ligne de plomb ou d’un autre dispositif de mesure approprié.

Lorsque l’on prélève des échantillons d’un réservoir ou d’un bassin qui comprend au moins deux couches de matières et que ces couches seront épandues en même temps, l’échantillon prélevé doit avoir un volume représentatif de chaque couche de matières qui sera épandue.

2.2.1.3  Étangs de stabilisation

Pour les étangs de stabilisation où le décantat sera épandu sur des biens-fonds, des échantillons du décantat doivent être prélevés avant l’épandage. Ces échantillons devraient être représentatifs des matières qui seront épandues.

2.2.2  Nombre et volume des échantillons

Au moins cinq sous-échantillons doivent être prélevés et mélangés afin de former un échantillon composite pour chaque installation d’entreposage lors de chaque activité d’échantillonnage. Le nombre de sous-échantillons requis dépend du volume retiré pour l’épandage pour chaque période couverte par l’échantillonnage. Le tableau 2.1 donne un résumé du nombre minimal de sous-échantillons requis par échantillon composite.

Tableau 2.1 – Nombre minimal de sous-échantillons par échantillon composite pour différents volumes d’épandage sur les biens-fonds

	Volume retiré pour chaque période couverte par l’échantillonnage
	Nombre minimal de sous-échantillons par échantillon composite



	Moins de 1 000 m3
	5



	1 000 m3 à 10 000 m3
	10



	Plus de 10 000 m3
	15




Normalement, un flacon d’échantillon de 500 mL sera suffisant pour les analyses d’azote, de phosphore et de matières solides totales. Un flacon d’échantillon de 500 mL additionnel, qui peut être rempli à partir du mélange déjà prélevé, est requis pour les analyses de métaux lorsque celles-ci sont requises. Des flacons distincts sont nécessaires pour l’analyse du mercure et des pathogènes. Les flacons d’échantillon ne doivent pas être remplis à plus de la moitié ou des deux tiers afin qu’il y ait assez d’espace dans le flacon pour permettre la formation de vapeur et prévenir son éclatement. Pour obtenir d’autres renseignements sur les procédures d’échantillonnage afin de déceler des pathogènes, consulter la section 2.5.2.

2.2.3
Sites d’échantillonnage

Il y a cinq types possibles de point d’échantillonnage pour les matières prescrites liquides :

· là où les matières sont chargées sur l’équipement de transport ou d’épandage;

· dans un réservoir d’entreposage à ciel ouvert;

· dans un réservoir d’entreposage fermé;

· dans un bassin de stockage;

· dans un étang de stabilisation.

Vous trouverez ci-dessous des renseignements sur les exigences d’échantillonnage dans les différents lieux possibles. La section 2.2.4 donne de l’information sur le matériel et les méthodes d’échantillonnage qui peuvent être utilisés à chaque point d’échantillonnage.

2.2.3.1  Prélèvement d’échantillons de conduites ou d’autre matériel d’épandage

Des échantillons de liquides peuvent être facilement prélevés à partir de robinets ou de valves situés sur des conduites menant de l’installation d’entreposage jusqu’au camion ou à d’autre matériel d’épandage, ou du robinet sur le camion ou d’autre matériel d’épandage. Lorsque cette option est disponible et permet de prélever un échantillon représentatif, la conduite devrait d’abord être rincée de toute matière statique ou stagnante avant de prélever l’échantillon. La période de temps requise pour rincer la conduite dépendra de la longueur et du diamètre du tuyau, de la « tête » présente (c.-à-d. de la pression exercée par le volume des matières entreposées au dessus de la conduite d’échantillonnage) et, si une pompe est raccordée, du débit de la pompe.

Le nombre minimal de sous-échantillons requis devraient être prélevés de manière bien espacée selon la période de transfert des matières vers le camion de transport ou le matériel d’épandage. Un seul sous-échantillon par chargement devrait être prélevé.

2. 2.3.2  Échantillonnage dans des réservoirs fermés

Si le réservoir est agité et a une conduite d’échantillonnage, les échantillons peuvent être prélevés à partir de cette conduite. La conduite devrait être rincée avant le prélèvement pour enlever toute matière statique ou stagnante.

Les matières échantillonnées dans un réservoir fermé non agité devraient provenir d’au moins un point de prélèvement (panneau d’accès) au sommet du réservoir. Si un deuxième point de prélèvement est accessible, on répète la procédure d’échantillonnage depuis ce point. Les points d’échantillonnage ne devraient pas être situés près des conduites d’amenée ou d’autres points d’entrée.

Il peut être dangereux d’échantillonner depuis le dessus du réservoir une matière liquide contenue dans un réservoir fermé. Le danger varie selon la matière entreposée et les probabilités que des vapeurs toxiques ou explosives se trouvent dans l’espace libre du réservoir. Avant de procéder à l’échantillonnage d’un réservoir fermé, le personnel chargé de l’échantillonnage doit se conformer à toutes les consignes de santé et de sécurité appropriées, y compris, mais sans s’y limiter, aux pratiques suivantes :

· revoir toute l’information relative au réservoir, comme son type et sa capacité, la condition du réservoir et la matière que l’on sait ou que l’on soupçonne qu’il renferme;

· inspecter l’échelle, les marches, la passerelle ou toute autre structure qui doit être utilisée pour accéder au point d’échantillonnage, de manière à veiller à ce que la structure supporte la ou les personnes chargées de l’opération;

· revoir toutes les mesures de sécurité et tous les plans d’urgence applicables dans l’éventualité où des vapeurs toxiques ou explosives se trouvent dans l’espace libre du réservoir;

· retirer toute source d’inflammation de la proximité du réservoir.

Lorsque la présence de vapeurs toxiques ou explosives dans l’espace libre du réservoir est probable, effectuer des mesures de la qualité de l’air et ne procéder à l’échantillonnage que si les lectures respectent les normes de qualité d’air acceptable. De plus, avant de commencer l’échantillonnage, s’assurer que l’espace libre du réservoir est purgé de toute vapeur toxique ou explosive, à l’aide d’un ventilateur antidéflagrant à haut volume.

S’il est possible qu’une entrée dans un espace confiné soit requise pour prélever un échantillon dans ce type d’installation, il faudra respecter les mesures de santé et de sécurité appropriées et une formation pourrait être nécessaire. Pour obtenir de plus amples renseignements sur les mesures de santé et de sécurité reliées à l’échantillonnage dans des réservoirs fermés, consulter les Directives sur les espaces confinés du ministère du Travail de l’Ontario.

2.2.3.3  Échantillonnage dans des réservoirs à ciel ouvert

Si le réservoir est agité et a une conduite d’échantillonnage, des échantillons peuvent être prélevés de cette conduite. La conduite devrait être rincée avant de faire le prélèvement pour retirer toute matière statique ou stagnante.

Les matières échantillonnées dans un réservoir à ciel ouvert non agité devraient provenir du sommet du réservoir. S’il y a une passerelle au sommet du réservoir, on peut choisir des points d’échantillonnage au hasard sous la passerelle. S’il n’y a pas de passerelle, les points d’échantillonnage devraient être choisis au hasard le long du périmètre du réservoir. On devrait faire des efforts raisonnables pour prélever les échantillons dans toute la zone du réservoir. Les points d’échantillonnage ne devraient pas être situés près des conduites d’amenée ou d’autres points d’entrée.

Bien que le danger de vapeurs toxiques ou explosives ne soit pas aussi grand pour les réservoirs à ciel ouvert que pour les réservoirs fermés, il y a des risques possibles reliés à la santé et à la sécurité en ce qui concerne les structures utilisées pour accéder au réservoir à des fins d’échantillonnage. Avant de procéder à l’échantillonnage, le personnel chargé de l’échantillonnage devrait se conformer aux mêmes consignes de santé et de sécurité que celles énumérées pour le sommet des réservoirs fermés dans la section précédente.

2.2.3.4  Échantillonnage dans des bassins de stockage et des étangs de stabilisation

L’échantillonnage de matières provenant de bassins de stockage et d’étangs de stabilisation devrait être effectué en se servant des méthodes d’échantillonnage par transect ou par quadrillage. Voici un résumé de ces deux méthodes :

· Méthode d’échantillonnage par transect : Lorsqu’on utilise la méthode d’échantillonnage par transect, deux transects doivent être tracés : un (1) transect longitudinalement au bassin et un (1) transect perpendiculaire au premier, c.‑à‑d. transversalement au bassin. Le point d’intersection des deux transects doit se situer près du centre du bassin. L’échantillonnage doit se faire le long de chaque transect en au moins cinq (5) points prédéterminés (tous les 15 m le long de chaque transect, par exemple).

· Méthode d’échantillonnage par quadrillage : Lorsqu’on utilise la méthode d’échantillonnage par quadrillage, le bassin est divisé en blocs et l’échantillonnage se fait en au moins cinq (5) points prédéterminés situés à égale distance les uns des autres à l’intérieur de chaque bloc. Pour accroître la précision des résultats, il suffit de prélever des échantillons en un plus grand nombre de points situés à égale distance les uns des autres à l’intérieur d’un plus grand nombre de blocs.

Pour les étangs de stabilisation, on peut prélever des échantillons dans les matières sèches biologiques provenant d’égouts à partir de piles déshydratées avant leur épandage sur les biens-fonds plutôt que dans l’étang même.

2.2.4  Matériel et méthodes d’échantillonnage

Le type d’échantillonneur utilisé dépend de l’endroit où l’échantillon est prélevé et du fait que l’installation d’entreposage est agitée ou non. Voici une brève description des types d’échantillonneur souvent utilisés, de l’endroit où on peut les utiliser et de la méthodologie connexe. Le tableau 2.2 présente un résumé du type de matériel approprié pour différentes exigences d’échantillonnage.

Dans tous les cas, des sous-échantillons doivent être prélevés à l’aide de matériel propre et placés dans des contenants non métalliques qui sont couverts en tout temps sauf lorsqu’un nouveau sous-échantillon est ajouté. Bien mélanger l’échantillon composite résultant pour assurer l’homogénéité, puis le transférer dans un flacon d’échantillon propre à des fins d’analyse.

Tableau 2.2 – Résumé du matériel d’échantillonnage

	Méthode d’échantillonnage
	Utilisation appropriée

	Méthode de lancer du seau
	Réservoir d’entreposage ou bassin de stockage pouvant être agité

Surnageant provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité



	Méthode de la louche
	Réservoir d’entreposage ou bassin de stockage pouvant être agité

Surnageant provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité



	Échantillonneur de type Kemmerer
	Décantat provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité 

Décantat provenant d’un étang de stabilisation



	Échantillonneur Sludge Judge
	Décantat provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité

Échantillons simultanés de décantat et surnageant provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité

Décantat provenant d’un étang de stabilisation



	Échantillonneur COLIWASA
	Décantat provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité ayant une profondeur de moins de 4,5 m

Échantillons simultanés de décantat et surnageant provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité ayant une profondeur de moins de 4,5 m

Décantat provenant d’un étang de stabilisation ayant une profondeur de moins de 4,5 m


Des renseignements additionnels sont fournis dans les sections 2.4 et 2.5 du protocole en ce qui concerne le contrôle de la qualité sur le terrain et les exigences en matière de flacons d’échantillon et de nettoyage du matériel.

2.2.4.1  Méthode du lancer du seau

Cette méthode est appropriée pour le type d’échantillonnage suivant :

· Réservoir d’entreposage ou bassin de stockage pouvant être agité

· Surnageant provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité

Attacher une corde à un petit seau en plastique, puis lancer le seau dans le réservoir ou le bassin et le laisser couler. Tirer soigneusement le seau vers la rive. Lorsque vous prélevez des échantillons de surnageant, il faut veiller à ne pas récolter de matières flottantes ni de matières sèches. Les échantillons devraient être prélevés à la profondeur moyenne du surnageant.

Faire tourbillonner le contenu du seau puis en verser environ 1 litre dans un deuxième seau de plastique propre. Répéter l’opération en prélevant les échantillons en différents points sur le périmètre du réservoir ou du bassin jusqu’à ce que le nombre requis de sous-échantillons aient été prélevés.

2.2.4.2  Méthode de la louche

Cette méthode est appropriée pour le type d’échantillonnage suivant :

· Réservoir d’entreposage ou bassin de stockage pouvant être agité

· Surnageant provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité

À l’aide de ruban adhésif, fixer solidement une bouteille de plastique propre à une perche suffisamment longue pour se rendre au-delà de toute matière flottante accumulée sur le pourtour du réservoir ou du bassin. Prélever le nombre requis de sous-échantillons et les verser dans un seau en plastique propre. Lorsque vous prélevez des échantillons de surnageant, il faut les prendre à la profondeur moyenne du surnageant. Une fois que tous les échantillons ont été pris, bien mélanger le tout et transférer le contenu du seau dans des flacons d’échantillon à des fins d’analyse.

2.2.4.3  Échantillonneur de type Kemmerer

Cette méthode est appropriée pour le type d’échantillonnage suivant :

· Décantat provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité 

· Décantat provenant d’un étang de stabilisation

Ce type d’échantillonneur est constitué d’un cylindre muni de bouchons lestés aux deux extrémités. Lorsque les deux bouchons sont détendus, les liquides peuvent circuler très facilement. Voici comment il fonctionne :

· L’échantillonneur est descendu à la profondeur désirée en s’assurant que le mécanisme de fermeture des bouchons n’est pas actionné.

· Lorsque le dispositif est à la profondeur désirée, actionner le mécanisme pour prélever le sous-échantillon.

· Transférer le sous-échantillon dans un contenant non métallique.

· Lorsque tous les sous-échantillons sont prélevés, mélanger ce qui se trouve dans le contenant non métallique et transférer dans un ou plusieurs flacons d’échantillon à des fins d’analyse.

2.2.4.4  Échantillonneur Sludge Judge
Cette méthode est appropriée pour le type d’échantillonnage suivant :

· Décantat provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité

· Échantillons simultanés de décantat et surnageant provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité lorsque ces couches seront épandues en même temps

· Décantat provenant d’un étang de stabilisation

Cet échantillonneur est composé de plusieurs sections de tuyau en plastique (mesurant typiquement 1,5 m de longueur chacune) avec des raccords vissés. Plusieurs diamètres sont disponibles et l’échantillonneur avec un diamètre de 1,3 cm (1/2 po) est recommandé. Voici comment il fonctionne :

· Faire descendre l’échantillonneur Sludge Judge jusqu’au fond du réservoir ou du bassin.

· Lorsque l’échantillonneur est au fond, le tuyau se remplit jusqu’au niveau de la surface. Ceci enclenchera le clapet de retenue, captant une colonne de matière. L’échantillonneur pourra avoir besoin d’être secoué rapidement une fois pour bien enclencher le clapet.

· L’échantillonneur est sorti du réservoir ou du bassin et la matière captée est vidée du tuyau en pressant sur un goujon sortant de la section inférieure contre une surface dure.

· Transférer le sous-échantillon dans un contenant non métallique.

· Lorsque tous les sous-échantillons sont prélevés, mélanger ce qui se trouve dans le contenant non métallique et transférer dans un ou plusieurs flacons d’échantillon à des fins d’analyse.

2.2.4.5  Échantillonneur de déchets liquides COLIWASA

Cette méthode est appropriée pour le type d’échantillonnage suivant :

· Décantat provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité 

· Échantillons simultanés de décantat et surnageant provenant d’un réservoir d’entreposage ou d’un bassin de stockage ne pouvant pas être agité lorsque ces couches seront épandues en même temps

Cette méthode est appropriée seulement pour les réservoirs et les basins de moins de 4,5 m de profondeur.

Un échantillonneur COLIWASA se compose d’un long tube avec un bouchon à un bout qui est attaché à une tige qui longe tout le tube jusqu’à un mécanisme de verrouillage à l’autre bout. On peut ouvrir et fermer ce mécanisme en faisant lever ou descendre le bouchon.

Voici comment l’échantillonneur COLIWASA fonctionne :

· Placer l’échantillonneur en position ouverte et le faire descendre doucement dans la matière qui sera échantillonnée jusqu’au fond du réservoir ou du bassin.

· Pousser le tube vers le bas contre le bouchon pour fermer l’échantillonneur et verrouiller le mécanisme.

· Retirer lentement l’échantillonneur du réservoir ou du bassin et vider son contenu dans un seau en plastique.

· Répéter cette procédure jusqu’à ce que le nombre requis de sous-échantillons aient été prélevés.

· Mélanger le contenu du seau et transférer l’échantillon composite dans un flacon d’échantillon à des fins d’analyse.

2.3
Échantillonnage de matières prescrites solides

2.3.1
Échantillonnage de matières prescrites solides en tas ou dans de gros conteneurs tc "2.4
Solid Materials in Piles or Large Containers " \l 2 
Quand il s’agit d’échantillonner des matières empilées en gros tas, comme du fumier solide, des résidus de la transformation d’aliments ou des matières sèches biologiques provenant de la pulpe et du papier, il peut être difficile d’obtenir des échantillons qui sont représentatifs du tas. Il est difficile de prélever des échantillons ailleurs qu’en surface. Dans certaines matières mises en tas, les particules fines ont tendance à se séparer des particules grossières et les échantillons prélevés en surface risquent fort de ne pas être représentatifs. Vu la grande variabilité inhérente à de nombreuses matières mises en tas, le prélèvement d’un échantillon représentatif pose toujours un défi.

La méthode d’échantillonnage à privilégier consiste à se procurer les échantillons à des profondeurs différentes et à les combiner de manière à ce que l’échantillon composite final soit représentatif du tas. Le meilleur moyen d’y parvenir est de procéder à l’échantillonnage au moment de la vidange de la structure d’entreposage en prélevant des sous-échantillons au fur et à mesure du chargement de la matière. Si la matière est chargée à l’aide d’une bande transporteuse, les sous-échantillons devraient être prélevés d’un seul mouvement en plongeant l’échantillonneur de façon transversale pour obtenir des sous-échantillons représentatifs.

Si les tas doivent être échantillonnés sur place, il faut se munir de matériel permettant l’extraction de carottes sur toute la profondeur du tas, y compris le matériel indiqué dans le tableau ci-dessous. Les matières déshydratées, qui renferment du polymère, peuvent avoir une texture variable et être trop condensées pour permettre un échantillonnage à l’aide de tarières ou d’un autre dispositif du même genre et une pelle peut se révéler la seule option pratique. Des matières granuleuses peu tassées permettront une utilisation plus facile des dispositifs d’échantillonnage.

2.3.1.1  Options de matériel d’échantillonnage pour les MSNA solides
· Pelles, bêches ou pelles à main – pour prélever des sous-échantillons de matières empilées ou de matières solides se déplaçant sur une bande transporteuse. Une pelle propre est utilisée pour avoir accès à des couches plus profondes d’un tas et des pelles à main stériles sont disponibles dans les magasins vendant du matériel de laboratoire pour le prélèvement de sous-échantillons afin de déceler des pathogènes. Ce matériel est particulièrement utile pour échantillonner les MSNA de catégorie TP1.

· Tarières d’échantillonnage – dispositifs rotatifs permettant de prélever des carottes avec une vrille pénétrant les matières entassées de façon transversale à diverses profondeurs. On peut se procurer des tarières dans les quincailleries et dans les magasins vendant du matériel de laboratoire. 

· Sondes – tubes coupés en deux dans le sens de la longueur avec un bout pointu pour permettre à l’échantillonneur de pénétrer dans des matières collantes, comme des matières sèches biologiques provenant d’égouts qui sont déshydratées ou stabilisées à la chaux. On peut se procurer des sondes dans les magasins vendant du matériel de laboratoire. 

· Tubes d’échantillonnage – deux tubes concentriques à fentes fabriqués en acier inoxydable ou en laiton. La rotation du tube interne ouvre et ferme le tube afin de permettre le prélèvement de sous-échantillons à diverses profondeurs. 

Les matières solides peuvent renfermer des concentrations très variables de produits chimiques et de pathogènes. Il est par conséquent nécessaire de prélever au moins 10 sous-échantillons de ces matières et de les combiner pour former l’échantillon composite qui sera analysé. Pour caractériser précisément les matières, les sous-échantillons doivent provenir de toutes les profondeurs du tas. Si on ne peut pas prélever un sous-échantillon en prélevant une carotte ou d’une autre façon permettant d’obtenir des matières de toutes les profondeurs du tas, d’autres sous-échantillons doivent être prélevés afin que des matières provenant de toutes les profondeurs soient représentées de façon proportionnelle dans l’échantillon composite. Chaque échantillon composite ne devrait pas représenter plus de 500 tonnes de matières sèches. Déposer les sous-échantillons dans un contenant propre qui peut être couvert ou scellé entre chaque ajout de sous-échantillon pour prévenir une perte d’humidité. Une fois que tous les sous-échantillons ont été prélevés, les vider sur une grande surface (d’un matériau approprié) pour bien les mélanger.

Le meilleur moyen d’obtenir un échantillon représentatif consiste à mélanger et à hacher la matière avec une pelle propre, puis à diviser le tas en quatre. Jeter deux quarts opposés, combiner les deux quarts restants et répéter le procédé jusqu’à l’obtention d’un échantillon composite de la taille voulue. L’échantillon composite doit peser au total environ 1 kg. On peut obtenir le même résultat en prélevant de petits sous-échantillons de toutes les sections de l’échantillon jusqu’à l’obtention d’un échantillon composite d’environ 1 kg. On peut aussi adopter des méthodes différentes approuvées par un organisme de normalisation reconnu, comme l’American Society for Testing and Materials (ASTM), l’Organisation internationale de standardisation (ISO) et le Bureau de normalisation du Québec (BNQ). Placer l’échantillon composite dans un contenant ou un sac (voir le tableau 2.3), lui-même inséré dans un contenant approprié pour l’expédition au laboratoire d’analyse.

Pour l’analyse des pathogènes, il y a des étapes additionnelles à suivre, telles que décrites dans la section 2.5.2 afin de préserver la stérilité de l’échantillon et d’éviter la contamination lors de l’obtention d’un échantillon composite. De plus, les échantillons doivent être entreposés dans de la glace et expédiés et reçus au laboratoire d’analyse dans les 30 heures qui suivent. Les analyses doivent être commencées en dedans de ces 30 heures.

2.3.2 
Échantillonnage de matières prescrites solides provenant de procédés continus et de déchargeuses tc "2.5 
Solid and Mixed Materials from Continuous Processes and Unloaders " \l 2
Dans certaines situations, il peut être nécessaire ou souhaitable d’échantillonner une matière qui est produite par un procédé continu ou qui provient d’une déchargeuse. Il est probable qu’un échantillonnage convenable du flux de déchets fournira des données d’échantillonnage plus précises et plus représentatives à moindre coût que l’échantillonnage du gros tas final ou de la trémie. Le grand principe à respecter lors de l’échantillonnage d’un flux de déchets est de veiller à ce que l’échantillon soit représentatif de l’ensemble du flux de déchets.

La matière qui circule sur une bande transporteuse doit être échantillonnée à l’aide d’une pelle qui a été choisie ou fabriquée de manière à se conformer le plus possible à la largeur et au contour général de la bande. On peut prélever les sous-échantillons à tout endroit où il est pratique de le faire, le long de la bande, pourvu que la largeur totale de la bande soit échantillonnée. On peut aussi prélever le sous-échantillon en un seul mouvement transversal qui englobe tout le flux. Les particules fines ou liquides présentes sur la bande doivent être incluses dans l’échantillon. 

Quelle que soit la stratégie d’échantillonnage des flux de déchets, la fréquence d’échantillonnage et le nombre de sous-échantillons combinés pour former des échantillons composites dépendent de la variabilité des déchets avec le temps. On a le choix entre prélever des sous-échantillons représentatifs toutes les heures sur une période de 8 à 24 heures (selon l’horaire de production) et combiner ces sous-échantillons pour former des échantillons composites quotidiens, ou prélever des sous-échantillons quotidiens pendant une semaine et les combiner pour former des échantillons composites hebdomadaires. Comme la période d’échantillonnage et le nombre de sous-échantillons varient selon le procédé, il est important que le personnel chargé de l’échantillonnage connaisse bien la variabilité du flux de déchets en fonction du temps et en fonction de l’étape du procédé. Le programme d’échantillonnage doit permettre de caractériser cette variabilité et de représenter convenablement les déchets.

Souvent, les effluents solides entrent dans une trémie ou une structure d’entreposage directement après le procédé. On peut obtenir des échantillons composites à long terme en échantillonnant la matière une fois qu’elle s’est accumulée. On prélève alors des sous-échantillons aléatoires de la trémie ou de la structure d’entreposage, pourvu que la stratégie d’échantillonnage fournisse des échantillons représentatifs de la matière. Il est parfois nécessaire de mélanger la matière avant l’échantillonnage s’il y a eu séparation de la matière dans le conteneur.

2.4
Contrôle de la qualité sur le terrain (CQ)
Le tableau 2.3 fournit un résumé des méthodes de contrôle de la qualité qui doivent être utilisées relativement à l’échantillonnage effectué dans le cadre des activités de gestion des éléments nutritifs.

Tableau 2.3 – Méthodes de contrôle de la qualité sur le terrain


	Type d’échantillon
	Éléments nutritifs
	Métaux
	Matières organiques
	Pathogènes*

	
	Composite
	Composite
	Composite
	Composite

	Contenants
	En plastique ou en verre
	En plastique ou en verre avec couvercles enduits de plastique ou de Téflon
	Rincés avec un solvant, en verre ambre avec couvercles enduits d’aluminium ou de Téflon

	Sacs ou contenants convenables de plastique stérilisés et scellés


	Échantillons de CQ sur le terrain
	Il est recommandé que le programme de CQ utilise des échantillons en duplicata
	Il est recommandé que le programme de CQ utilise des échantillons en duplicata
	Il est recommandé que le programme de CQ utilise des échantillons en duplicata
	Il est recommandé que le programme de CQ utilise des échantillons en duplicata

	Entreposage
	Pour le dosage de l’azote, garder l’échantillon au frais sur le terrain en le protégeant des rayons du soleil, puis le réfrigérer à moins de 10 °C pour l’entreposage
	
	Garder l’échantillon au frais sur le terrain en le protégeant des rayons du soleil, puis le réfrigérer à moins de 10 °C pour l’entreposage
	Garder l’échantillon au frais sur le terrain en le protégeant des rayons du soleil, puis le réfrigérer 4 (3 °C pour l’entreposage, sans le geler

	Exigences supplémen-taires
	
	
	L’échantillon ne doit pas entrer en contact avec du plastique pendant l’échantillonnage ou l’entreposage

	s.o.


* Veuillez prendre note que l’E. coli (méthode E3433) ne confirme pas la présence de l’E. coli pathogène.

2.5
Nettoyage et prévention de la contamination croisée tc "2.7
Cleaning and Prevention of Cross contamination " \l 2 

Quelle que soit la forme d’échantillonnage, il faut que le matériel et les contenants soient nettoyés et rincés entre les prélèvements d’échantillons distincts destinés à l’analyse (c.-à-d. entre les sites, les points et les heures d’échantillonnage), afin de minimiser la contamination croisée des échantillons. Un bon lavage du matériel avec du savon ou du détergent, suivi d’un rinçage abondant à l’eau propre (idéalement de l’eau distillée ou désionisée) devrait suffire pour l’analyse des paramètres habituels. 

tc "

 " \l 32.5.1
Méthodes de nettoyage particulières pour l’échantillonnage destiné au dosage des composés organiques à l’état de tracetc "2.7.1
Special Cleaning Procedures for Sampling for Trace Organic Analysis " \l 2
Le dosage des composés organiques à l’état de trace n’est normalement pas nécessaire; toutefois, il peut y avoir des situations où les matières que l’on se propose d’épandre sur des biens-fonds sont soupçonnées de renfermer des composés organiques à l’état de trace en raison d’un procédé particulier utilisé en cours de production. Il faut alors prendre des précautions particulières concernant la prévention de la contamination croisée s’il est nécessaire de prélever des échantillons destinés au dosage des composés organiques à l’état de trace. La méthode d’échantillonnage de base pour le dosage des composés organiques à l’état de trace est la même que celle qui s’applique à l’échantillonnage des composés inorganiques et qui est décrite dans les sections précédentes. Toutefois, les personnes chargées de l’échantillonnage doivent se conformer aux procédures supplémentaires suivantes :

a)
Lutte contre la contamination croisée

L’échantillonnage du sol pour en connaître la teneur en contaminants organiques à l’état de trace oblige à recourir à des techniques particulières afin d’éviter la contamination provenant à la fois des autres échantillons ainsi que du matériel et des contenants servant à l’échantillonnage. Lorsqu’elle soupçonne la présence de niveaux potentiellement dangereux de contaminants, la personne chargée de l’échantillonnage doit porter des gants de protection faits d’un matériau résistant aux solvants (des gants de latex, par exemple). Ni les gants, ni les mains nues ne doivent entrer en contact direct avec l’échantillon. 

b)
Méthodes de nettoyage du matériel

La personne chargée de l’échantillonnage doit nettoyer avec soin tout le matériel d’échantillonnage qui entre en contact direct avec la matière (c.-à-d. échantillonneurs, carottiers, couteaux) entre deux sites de prélèvement. Voici la méthode de nettoyage recommandée :

1. Déloger les particules de matière adhérant au matériel en frottant celui-ci avec une solution renfermant du savon de laboratoire dilué.

2. Rincer à fond à l’eau distillée.

3. Rincer à l’acétone. *

4. Rincer avec de l’hexane. *

*Utiliser du méthanol comme solvant pour le rinçage lorsque l’acétone ou l’hexane sont des contaminants potentiels préoccupants.

5. Laisser le matériel sécher à l’air avant de l’utiliser. Ne pas utiliser d’essuie-tout ni de linge pour l’assécher.

Placer tous les sous-échantillons dans un bol en acier inoxydable et les mélanger avant de les placer dans des flacons d’échantillon. Le bol et la cuillère ou la tige utilisés pour mélanger la matière doivent avoir été préalablement nettoyés conformément à la méthode de nettoyage et de rinçage habituelle décrite ci-dessus. Pour le dosage des composés organiques volatils (COV), on ne doit pas mélanger les sous-échantillons, sous peine de provoquer la perte de composés d’intérêt. On doit plutôt placer les sous-échantillons immédiatement dans les contenants appropriés.

c)
Contenants servant aux échantillons et conservation des échantillons

Des flacons de verre de couleur ambre à large ouverture rincés avec un solvant (hexane et/ou acétone) et pourvus de couvercles enduits d’aluminium ou de Téflon conviennent à toutes les catégories de composés organiques (y compris les hydrocarbures aromatiques polycycliques {HAP}, les biphényles polychlorés {BPC}, les pesticides et les COV).

Visser serrés les couvercles des flacons et garder les échantillons au frais (idéalement au réfrigérateur ou, à défaut, dans des glacières protégées des rayons du soleil) jusqu’à leur livraison au laboratoire d’analyse. 

2.5.2
Procédure d’échantillonnage pour déceler des pathogènes

Lorsque l’on fait l’échantillonnage de matières prescrites pour déceler des pathogènes microbiens, la personne chargée de l’échantillonnage doit porter du matériel de protection approprié, y compris des gants. Les gants protègent la personne et l’échantillon contre la contamination. Dans le cas d’un échantillonnage visant à déceler des pathogènes, il faut utiliser des techniques stériles pour éviter la contamination. Les gants, les mains nues et le matériel d’échantillonnage non stérile ne devraient pas toucher directement à l’échantillon. Il faut faire tout son possible pour contrôler la contamination microbienne de l’échantillon par les autres échantillons ou le matériel d’échantillonnage.
Pour prélever des échantillons dans des réservoirs, bassins, contenants, tas et bandes transporteuses, il faudra utiliser du matériel d’échantillonnage, tel que décrit dans les sections 2.2 et 2.4 ainsi que dans le tableau 2.2. Le matériel qui touche directement aux sous-échantillons qui seront analysés doit être propre et stérile.

a) Procédures de nettoyage et de stérilisation du matériel
Il faut nettoyer et rincer le matériel d’échantillonnage soigneusement, tel que décrit dans la section 2.5. La personne chargée de l’échantillonnage doit nettoyer avec soin tout le matériel d’échantillonnage qui entre en contact direct avec la matière (c.-à-d. échantillonneurs, carottiers, couteaux) entre deux sites de prélèvement. Voici la méthode de nettoyage recommandée :

1. Déloger les particules de matière adhérant au matériel en frottant celui-ci avec une solution renfermant du savon de laboratoire dilué.

2. Rincer à fond à l’eau potable.

3. Rincer à nouveau à l’eau distillée ou désionisée, si cela est possible.

Pour l’analyse visant à déceler des pathogènes, et particulièrement lors de l’échantillonnage de MSNA de catégorie TP1, le matériel doit être stérile. Il est recommandé d’utiliser du matériel en acier inoxydable puisque ces surfaces peuvent être bien nettoyées et facilement stérilisées. Le matériel fabriqué en bois ne peut pas être stérilisé adéquatement. On peut stériliser le matériel en suivant les directives du fabricant concernant l’utilisation d’autoclaves ou de nettoyeurs à vapeur mais si ces appareils ne sont pas disponibles, le matériel d’échantillonnage – comme les pelles à main et les pelles – peut être stérilisé de la façon suivante :

1. Placer les pelles à main propres ou d’autre matériel dans une solution diluée (1:10) d’eau de Javel ordinaire (hypochlorite sodique ~5 %) pendant 1 minute pour stériliser le matériel entre chaque prélèvement.
2. Rincer la solution à l’eau distillée ou désionisée avant de procéder à l’échantillonnage ou purger l’appareil dans la matière qui sera échantillonnée plusieurs fois avant de faire le prélèvement. Ne pas utiliser d’essuie-tout ni de linge pour l’assécher.

On peut aussi utiliser des pelles à main en plastique préstérilisées de diverses tailles ou d’autre matériel provenant de magasins vendant du matériel de laboratoire. Ceci élimine le besoin de stériliser le matériel sur les lieux de l’échantillonnage.

b) Préparation d’échantillons composites et de contenants d’échantillon

Les laboratoires d’analyse et les magasins vendant du matériel de laboratoire fournissent typiquement des flacons ou des sacs en plastique scellés et stériles pour prélever des échantillons à des fins d’analyse microbiologique. La capacité des contenants ne devrait pas dépasser 500 mL pour s’assurer que la matière refroidit rapidement. Généralement, un volume maximal de 200 mL d’échantillon est requis pour ce type d’analyse.

Des échantillons composites peuvent être requis dans plusieurs cas, comme pour des matières solides, Il faut alors prélever au moins 5 à 10 sous-échantillons (voir la section 2.2.2). Pour mélanger adéquatement un échantillon composite à des fins d’analyse microbiologique, il faut réaliser ce mélange dans un sac en plastique stérile scellé ou un autre contenant stérile. Des sacs stériles d’une capacité d’environ 1 L sont disponibles dans les magasins vendant du matériel de laboratoire et ils se prêtent bien à un mélange manuel et à une division manuelle en quarts des échantillons dans un milieu stérile. Après avoir « pétri » l’échantillon composite trois ou quatre fois (ce qui se conforme assez bien à la méthode de division en quarts décrite dans la section 2.3.1.1), un certain nombre de petits sous-échantillons peuvent être retirés avec une pelle à main stérile et placés dans le contenant stérile qui comprendra les 200 mL de l’échantillon expédié au laboratoire pour analyse.

c) Expédition et manipulation/entreposage des échantillons

Les échantillons doivent être envoyés par service de messagerie de nuit le jour même de leur prélèvement. Ils doivent être entreposés et envoyés à une température de 4 ± 3 oC, sans congélation. Le traitement des échantillons pour analyse bactériologique (E. coli et Salmonella) doit commencer dans les 30 heures qui suivent leur prélèvement. Dans le cas d’analyses visant à déceler des parasites protozoaires (Cryptosporidium et Giardia), le traitement doit commencer dans les 48 heures qui suivent le prélèvement. Les échantillons d’œufs d’helminthes peuvent être entreposés dans un réfrigérateur (4 ± 3 oC) pendant jusqu’à un mois avant l’analyse. Les échantillons de virus entériques peuvent être entreposés à -18 °C pendant un maximum de deux semaines avant l’analyse.
3.0
Analyse de laboratoire

tc "3.0
LABORATORY ANALYSIS"
3.1
Gestion de la qualité en laboratoire tc "3.1
Laboratory Quality Management " \l 2



Les laboratoires qui effectuent des analyses des sols et des matières épandues sur des biens-fonds dans le cadre de la Loi de 2002 sur la gestion des éléments nutritifs (LGEN) sont tenus de se doter d’un bon programme de gestion de la qualité. La gestion de la qualité est le volet des activités de gestion qui établit et met en œuvre la politique de qualité. La norme internationale ISO/IEC 17025 décrit les exigences de gestion et les exigences techniques visant la mise en œuvre d’un système de gestion de la qualité en laboratoire.

3.1.1
Exigences d’accréditation des laboratoires

Les laboratoires qui font des analyses de sol pour en déterminer la teneur en éléments nutritifs, conformément aux exigences de la Loi de 2002 sur la gestion des éléments nutritifs (LGEN), sont tenus d’être accrédités par le ministère de l’Agriculture, de l’Alimentation et des Affaires rurales de l’Ontario (MAAARO) aux termes du programme d’accréditation des analyses agronomiques de ce Ministère comme pratiquant les analyses d’éléments nutritifs applicables.

Les laboratoires qui font des analyses de la teneur en éléments nutritifs des matières destinées à être épandues sur des biens-fonds, telles qu’elles sont exigées par la LGEN, doivent être accrédités par le MAAARO dans le cadre du programme d’accréditation des analyses agronomiques de ce Ministère ou par un organisme qui fait l’accréditation des laboratoires d’analyse en fonction de la norme ISO/IEC 17025 applicable aux laboratoires d’analyse (comme le Conseil canadien des normes et l’Association canadienne des laboratoires d’analyse environnementale).

Les laboratoires qui font des analyses de la teneur en métaux et en pathogènes des sols et des matières destinées à être épandues sur des biens-fonds, telles qu’elles sont exigées par la LGEN, doivent être accrédités par un organisme qui fait l’accréditation des laboratoires d’analyse en fonction de la norme ISO/IEC 17025 applicable aux laboratoires d’analyse (comme le Conseil canadien des normes et l’Association canadienne des laboratoires d’analyse environnementale). 

3.2
Méthode de laboratoire tc "3.2
Laboratory Method " \l 2 

Tous les laboratoires qui effectuent des analyses des sols et des matières épandues sur des biens-fonds en conformité avec la LGEN doivent posséder une méthode d’analyse écrite officielle. Les méthodes applicables aux tables de travail doivent être documentées suffisamment en détail pour assurer une application uniforme et doivent être facilement accessibles au personnel technique.

3.2.1
Résumé de la méthode 

Un résumé de la méthode utilisée pour ces analyses peut être exigé par le MAAARO aux fins de révision. Ce résumé aidera le MAAARO à évaluer si les données fournies par le laboratoire sur les méthodes et la performance des méthodes sont conformes aux exigences de qualité des données du présent protocole (section 4). 

Un résumé de la méthode doit comprendre à tout le moins l’information suivante :

· Méthode utilisée, p. ex. EPA 5030, DSL/MEO E3394 ou la méthode de référence du laboratoire

· Principe de la méthode – Description brève de la préparation de l’échantillon et de l’emploi des instruments

· Mode de conservation des échantillons, le cas échéant

· Température d’entreposage des échantillons

· Accréditation (du laboratoire ou de la méthode) – Type d’accréditation et nom de l’organisme chargé de l’accréditation

· Critères de performance de la méthode – Fournir cette information sous forme de tableau selon l’exemple fourni au tableau 3.1

Tableau 3.1 – Critères de performance de la méthode

	Analyte
	Limite de détection de la méthode
	Biais

(%)
	Précision 
	Linéarité de la méthode

	
	
	
	Répétabilité (% ÉTR)
	Reproducti-bilité 

(% ÉTR)
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	


*ÉTR – Écart-type relatif

Fournir le nom des matières utilisées pour la détermination du biais, p. ex. blanc de matrice enrichi interne, matériau de référence certifié (MRC) ou autre et nombre de déterminations utilisées pour cette étude. 



3.3
Limite de détection de la méthode (LDM) tc "3.3
Method Detection Limit (MDL) " \l 2
La limite de détection de la méthode est un paramètre défini par des méthodes statistiques. Les résultats mesurés qui sont égaux ou supérieurs à la limite de détection de la méthode sont interprétés comme indiquant la présence d’un analyte dans l’échantillon selon une probabilité donnée – habituellement supérieure à 99 % – et supposent que les sources d’erreur dans l’identification ou le biais dans les mesures sont connus et contrôlés.

3.3.1
Procédure pour déterminer la LDM

Prélever au moins huit parties aliquotes de l’échantillon devant servir à calculer la LDM et soumettre chacune à la méthode analytique au complet. 

Si un essai à blanc est nécessaire pour calculer le niveau mesuré d’un analyte, faire un essai à blanc distinct pour chaque partie aliquote analysée. 

Calculer un résultat (x) pour chaque paire échantillon-essai à blanc.

Calculer l’écart-type (ÉT) des mesures résultant des analyses répétées comme suit :

ÉT = √ [ ( (xi – [image: image1.png]


)2]


        n–1





où :

xi = les résultats d’analyse pour les n parties aliquotes répétées (i = 1 à 8), exprimés dans les dernières unités servant à la déclaration des résultats, telles qu’elles sont prévues par la méthode

[image: image2.png]


 = la moyenne des mesures des n parties répétées

Une autre méthode consiste à utiliser les données historiques des analyses répétées effectuées dans une même série d’analyses et à calculer l’écart-type (ÉT) des mesures résultant des analyses répétées comme suit (cette méthode est suggérée pour les échantillons de sol :

   

∑ (x1 – x2)i 2
ÉT = √ [────────────]



 2n
où :

x1, x2 = les résultats d’analyse des deux essais répétés pour chacune des n paires répétées (n minimal = 40)

Calculer la LDM comme suit :

LDM = t( n-1, α = 0,01 ) ÉT

où : t( n-1, α = 0,01 ) est la valeur appropriée de Student au niveau de confiance de 99 % compte tenu de degrés de liberté de n-1

ÉT = l’écart-type tel qu’il est déterminé ci-dessus

Tableau 3.2 – Valeurs t de Student au niveau de confiance de 99 %

	Nombre d’échantillons répétés
	Degrés de liberté (n-1)
	t (n-1)

	7
	6
	3,143

	8
	7
	2,998

	9
	8
	2,897

	10
	9
	2,821

	11
	10
	2,764

	16
	15
	2,603

	21
	20
	2,528

	26
	25
	2,485

	31
	30
	2,457

	∞
	∞
	2,369



3.4
Seuil de déclaration (SD) tc "3.4
Reporting Detection Limit (RDL) " \l 2
Le seuil de déclaration est typiquement fixé à une valeur égale à 10 % du critère de concentration maximale autorisée d’un contaminant (CMAC). Toutefois, il arrive parfois qu’en raison des limites de la technologie d’analyse disponible, le seuil de détection soit établi à une valeur supérieure à 10 % de la CMAC mais sans dépasser celle-ci. 

Le seuil de déclaration oblige les laboratoires à avoir une LDM inférieure ou égale au seuil de déclaration (SD).

Les laboratoires doivent donc déclarer tous les résultats supérieurs à la LDM.

3.5
Précision tc "3.5
Precision " \l 2
On entend par précision le degré de concordance entre des résultats d’essais indépendants obtenus avec la même quantité sous des conditions prescrites.

Il faut établir la précision à la fois à l’intérieur d’une même série d’analyses – répétabilité (ISO 3534-1, 3.15 et 3.16) et d’une série d’analyses à l’autre – reproductibilité (ISO 3534-1, 3.20 et 3.21). Des limites de contrôle doivent être établies et maintenues comme faisant partie des critères de performance analytique.

Il est souhaitable de déterminer la précision à ≈ 10 LDM.

L’exigence de précision pour chaque test est indiquée à la section 4.

3.6
Biais tc "3.6
Accuracy and Recovery " \l 2
Le biais est la différence entre la valeur moyenne obtenue à partir du résultat d’une vaste série de tests et une valeur de référence acceptée. Les matériaux de référence certifiés (MRC), lorsqu’il y en a, doivent être utilisés pour évaluer le biais. À défaut d’un MRC d’un type exactement identique à celui de l’échantillon, il est possible d’utiliser un MRC semblable. Par exemple, un MRC de tissus végétaux ou de matières sèches solides peut être utilisé pour l’analyse du fumier.

Un MRC est défini comme un matériau accompagné d’un certificat authentifié dont les propriétés sont certifiées par une procédure validée avec incertitude à un niveau de confiance et comprenant une chaîne de traçabilité métrologique déclarée. Le matériau de référence est un matériau suffisamment homogène et stable en ce qui concerne une ou plusieurs quantités précises pour être utilisé pour la calibration d’un système de mesure ou l’évaluation d’une procédure de mesure, ou pour attribuer des incertitudes relatives à la valeur ou à la mesure à des quantités du même genre pour d’autres matières.
Dans le cadre du présent programme, les matériaux de référence certifiés sont identifiés pour chacun des tests (section 4). D’autres MRC peuvent être utilisés, pourvu qu’ils produisent des données se situant à l’intérieur de la fourchette admissible qui précède, lorsqu’ils sont soumis au même principe de la méthode.

Le biais pour chacun des tests est indiqué à la section 4.

La participation à un ou plusieurs programmes d’essais d’aptitude des laboratoires est un autre moyen de démontrer la performance acceptable de la méthode.

3.7
Linéarité de la méthode tc "3.7
Method Linearity " \l 2
La linéarité (étendue de mesure) de la méthode applicable à chaque analyte doit être établie et documentée dans la méthode. La linéarité représente la plage à l’intérieur de laquelle le système analytique présente un rapport linéaire ou autre rapport bien établi entre la quantité de matière introduite dans le système analytique et la réponse instrumentale.

Aucun résultat d’échantillonnage ne doit être déclaré s’il est à l’extérieur de la plage d’étalonnage de la méthode. Si un résultat est à l’extérieur de la plage d’étalonnage, l’échantillon doit être dilué de façon appropriée.

3.8
Procédures de contrôle ou d’assurance de la qualité recommandées aux laboratoires

Voici les procédures de contrôle ou d’assurance de la qualité recommandées aux laboratoires.tc "3.8
Recommended Laboratory QC/QA Procedures " \l 2
Activités de CQ au stade de l’élaboration des procédures :

· essais à blanc sur le matériel de laboratoire et les réactifs; 

· étalons de réglage des instruments;

· étalons de référence servant à valider les étalons internes;

· matériau de référence certifié servant à valider le taux de récupération de la méthode;

· limites de détection des instruments et courbes de linéarité des détecteurs (étalonnage en au moins trois points).

Activités de CQ effectuées en cours d’analyse pour vérifier la maîtrise des instruments :

· blancs visant à contrôler la dérive de la ligne de base;

· étalons;

· vérifications d’instruments.

Activités de CQ et d’AQ destinées à vérifier la maîtrise du système ou de la procédure :

· blancs de la méthode (matrice);

· blancs de la méthode enrichis;

· matériau servant aux vérifications internes de la matrice;

· échantillons répétés (minimum de un jeu par série de 30 échantillons);

· échantillons enrichis (ajout d’étalons), s’il y a lieu. 

Les laboratoires doivent tenir des registres leur permettant de démontrer que les systèmes analytiques étaient maîtrisés au moment où les analyses ont été faites. Les résultats de ces contrôles de la qualité et de ces vérifications de surveillance de la performance doivent être compilés et résumés pour en faciliter la vérification.

3.9
Critères d’acceptation des données tc "3.9
Data Acceptance Criteria " \l 2
Voici un aperçu des critères de détermination de l’acceptabilité des données de laboratoire :

· La méthode doit être compatible avec le principe décrit pour le test en particulier (section 4).

· Les critères de performance (SD, biais et précision/reproductibilité) d’une méthode servant aux analyses effectuées en application de la LGEN doivent respecter les critères de performance indiqués pour chaque test (section 4). 

· Les résultats de tous les échantillons de contrôle de la qualité applicables doivent se situer à l’intérieur de la fourchette acceptable. Voir les fourchettes indiquées pour chacun des tests (section 4).

· Le système analytique doit être maîtrisé au moment de l’analyse, tel que démontré par des registres de contrôle appropriés.

3.10     Communication des données tc "3.10
Data Reporting " \l 2
Tout système de gestion des données de laboratoire doit établir et maintenir des liens directs entre les données relatives aux échantillons (p. ex. provenance, numéro ou code attribué sur le terrain à l’échantillon, date et moment de l’échantillonnage, tests nécessaires) et les données du laboratoire (p. ex. numéro ou code attribué à l’échantillon par le laboratoire, date et heure de l’analyse, tests effectués et identification de l’analyste ayant fait le travail).

Un résultat convenablement consigné doit inclure le nom ou le code du test ou de l’analyte, les unités de mesure, la méthode employée pour l’analyse et toute remarque pertinente.

Les résultats d’analyse peuvent être corrigés afin de prendre en considération tout résultat positif d’un essai à blanc connexe de la méthode pour des analyses en particulier. Un résultat d’un essai à blanc de la méthode qui est supérieur à la limite de détection de la méthode est normalement considéré comme un résultat positif. Les critères ou les limites de contrôle pour les corrections d’essais à blanc doivent être déterminés par les laboratoires sur la foi de données historiques et doivent être documentés. Autrement, les données doivent être déclarées non corrigées. Si une correction est faite, elle doit être clairement identifiée et décrite.

Toutes les données doivent être déclarées. Les données inférieures au SD doivent être identifiées par la mention < SD. Les données inférieures à la LDM doivent être identifiées par la mention < LDM.

Toutes les données relatives aux sols et aux matières épandues sur des biens-fonds (( 1 % de matières sèches) doivent être déclarées en poids à sec. La teneur en matières sèches doit aussi être déclarée.

Toutes les données relatives aux matières liquides diluées épandues sur des biens-fonds (< 1 % de matières sèches) doivent être déclarées en volume.

4.0
Exigences de qualité des donnéestc "4.0
DATA QUALITY REQUIREMENTS"
La présente section précise les exigences de qualité des données relatives à l’analyse des sols et des matières épandues sur des biens-fonds aux fins de l’application de la Loi de 2002 sur la gestion des éléments nutritifs. 

Les laboratoires peuvent utiliser les méthodes qui sont mentionnées relativement à chacun des tests, ou d’autres méthodes validées qui respectent les exigences de qualité des données précisées pour chacun des tests.

4.1
Conseils pour le choix des laboratoires d’analyse tc "4.1
Guidance on Selecting Laboratories for Analysis " \l 2
On peut se procurer une liste des laboratoires accrédités en vertu du programme d’accréditation des analyses agronomiques du ministère de l’Agriculture, de l’Alimentation et des Affaires rurales de l’Ontario en s’adressant à un bureau du MAAARO, en consultant les publications consacrées aux recommandations sur les cultures (notamment les publications 360F, 363F et 811F), ou encore en visitant le site Web du Ministère au http://www.omafra.gov.on.ca/french/crops/resource/soillabs.htm. 

Les laboratoires peuvent être accrédités au Canada en fonction de la norme ISO/IEC 17025 par le Conseil canadien des normes (CCN) ou par l’Association canadienne des laboratoires d’analyse environnementale (ACLAE). 
On peut se procurer une liste des laboratoires accrédités par le CCN en communiquant à l’adresse suivante : Conseil canadien des normes, 270, rue Albert, bureau 200, Ottawa ON  K1P 6N7. Téléphone : 613 238-3222; télécopieur : 613 569-7808. Ces renseignements sont également disponibles sur le site Web du CCN à http://www.scc.ca. 

On peut aussi se procurer une liste des laboratoires accrédités par l’ACLAE en communiquant à l’adresse suivante : Association canadienne des laboratoires d’analyse environnementale, 310-1565, avenue Carling, Ottawa ON  K1Z 8R1. Téléphone : 613 233-5300; télécopieur : 613 233-5501. Ces renseignements sont également disponibles sur le site Web de l’ACLAE à http://www.cala.ca. 

4.2 
Analyse de sol tc "4.2
Analysis - Soil " \l 2
4.2.1    PH du sol tc "4.2.1
Soil Agronomic Parameters – pH " \l 3 

Matrice
Sol

Analyse

Cette analyse est exigée au moins une fois au cours des cinq années précédant l’épandage des éléments nutritifs. Le pH du sol est mesuré dans une pâte saturée. 

Principe de la méthode
Le pH du sol est déterminé à l’aide d’un pH-mètre à électrode de verre ordinaire dans une pâte sol-eau saturée.

Préparation de l’échantillon

Sécher les échantillons à l’air et les broyer de manière à ce que les particules passent à travers un tamis de 2 mm. Ajouter assez d’eau distillée au sol séché à l’air et broyé pour obtenir une pâte saturée. Il ne doit pas y avoir d’eau libre sur le dessus de l’échantillon de sol. Agiter l’échantillon manuellement à l’aide d’une tige de verre et le laisser reposer 15-20 minutes. 

Emploi des instruments
Étalonner le pH-mètre à l’aide de solutions tampons ayant des pH de 7,0 et de 4,0. Insérer les électrodes du pH-mètre dans la pâte et lire le pH tout en déplaçant doucement les électrodes dans la pâte.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses

Étalonner le pH-mètre en suivant les consignes du fabricant, avant chaque série d’analyses.

Critères de performance de la méthode

La précision interlaboratoires et intralaboratoire doit se situer à moins de ± 0,3 unité de pH de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence 


PH MAAARO

4.2.2
PH tampon du sol tc "

4.2.2
Soil Agronomic Parameters – Buffer pH " \l 3
Matrice
Sol

Analyse
Cette analyse est exigée pour déterminer les besoins en chaux des échantillons de sol ayant un pH inférieur à 6,0. Le pH tampon est mesuré dans un échantillon d’un mélange de sol préalablement séché et broyé, mélangé à une solution tampon Shoemaker-McLean-Pratt (SMP).

Principe de la méthode
On mesure la réduction du pH d’une solution tampon étalon afin de déterminer la quantité de chaux nécessaire pour amener le pH d’un sol acide à l’intérieur d’une plage acceptable pour les cultures agricoles. 

Préparation de l’échantillon 


Sécher les échantillons à l’air et les broyer de manière à ce que les particules passent à travers un tamis de 2 mm. Combiner une partie de sol broyé et séché à l’air et deux parties de la solution tampon SMP dans un bécher jetable. Agiter pendant 10-15 minutes, laisser reposer pendant 15 minutes, puis déterminer le pH.

Emploi des instruments
Étalonner le pH-mètre à l’aide de solutions tampons ayant des pH de 7,0 et de 4,0. Lire le pH tout en déplaçant doucement les électrodes dans la suspension.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses

Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés.

Critères de performance de la méthode
La précision interlaboratoires et intralaboratoire doit se situer à moins de ± 0,3 unité de pH de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence
PH tampon MAAARO

4.2.3
Éléments nutritifs assimilables – Phosphore

tc "

4.2.3
Plant Available Nutrients – Phosphorus " \l 3PLANT AVAILABLE NUTRIENTS Ø Phosphorus 

Matrice
Sol

Analyse
Cette analyse est exigée au moins une fois au cours des cinq années précédant l’épandage des éléments nutritifs. Le phosphore biodisponible est mesuré par la méthode au bicarbonate de soude 0,5 M.

Principe de la méthode

On réalise l’extraction en mettant en contact une partie d’un échantillon préalablement asséché, broyé et passé au tamis (< 2 mm) avec une solution alcaline diluée, puis on dose le P dans l’extrait.

Préparation de l’échantillon

Sécher les échantillons à l’air et les broyer de manière à ce que les particules passent à travers un tamis de 2 mm.
Mélanger en agitant pendant 30 minutes une partie de sol broyé et séché à l’air avec 20 parties de solution d’extraction au bicarbonate de soude 0,5 M, puis laisser déposer et filtrer. Doser le P dans l’extrait dans un auto-analyseur et calculer la quantité de P en mg par litre de sol.

Emploi des instruments
Régler l’auto-analyseur afin qu’il produise la réaction de couleur par la méthode molybdate-acide ascorbique. Lire l’absorbance à la longueur d’ondes de 820 nm. 

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses

Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode
La précision interlaboratoires et intralaboratoire doit se situer à moins de ± 15 % de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence


P MAAARO

4.2.4
Éléments nutritifs assimilables – K, Mg et Ca tc "

4.2.4
Plant Available Nutrients – K, Mg and Ca " \l 3PLANT AVAILABLE NUTRIENTS Ø K, Mg and Ca 

Matrice
Sol

Analyse

L’analyse du potassium assimilable est exigée au moins une fois au cours des cinq années précédant l’épandage des éléments nutritifs. L’analyse du magnésium assimilable n’est pas exigée dans le cadre d’un PGEN, mais est très utile pour déterminer l’apport en magnésium nécessaire aux cultures. Certains laboratoires peuvent aussi déterminer la teneur du sol en calcium à partir du même extrait. Les cations biodisponibles sont mesurés suivant la méthode à l’acétate d’ammonium 1 M.

Principe de la méthode
L’extraction est réalisée par la mise en contact d’une partie d’un échantillon préalablement asséché, broyé et passé au tamis (< 2 mm) avec une solution d’acétate d’ammonium diluée, puis l’analyse est effectuée par une technique spectrométrique. 

Préparation de l’échantillon

Sécher les échantillons à l’air et les broyer de manière à ce que les particules passent à travers un tamis de 2 mm. Mélanger en agitant pendant 15 minutes 1 partie de sol broyé séché à l’air et 10 parties d’une solution d’acétate d’ammonium neutre 1 M. Laisser déposer, puis filtrer. Doser les éléments dans l’extrait à l’aide d’un spectrophotomètre d’absorption atomique.

Emploi des instruments
Le potassium (K) est dosé par spectrophotométrie d’absorption atomique (AAS) en mode d’émission à une longueur d’ondes de 766 nm.

Le magnésium (Mg) est dosé sur le même extrait par AAS à une longueur d’ondes de 285,2 nm. Si l’échantillon donne une lecture supérieure à 400 unités d’absorption, le diluer selon une proportion de 1:9 avec de l’acétate d’ammonium et multiplier les résultats par un facteur de 10.

Le calcium (Ca) est dosé sur le même extrait que le Mg et le K, mais tous les échantillons sont au départ dilués selon une proportion de 1:9 avec de l’acétate d’ammonium. Le Ca est dosé par AAS à une longueur d’ondes de 422,7 nm.

La spectroscopie avec plasma couplé par induction (ICP) peut aussi être utilisée pour doser les cations dans l’extrait.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses

Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode

La précision interlaboratoires et intralaboratoire de l’analyse doit se situer à moins de ± 15 %, dans le cas du K, et à ± 20 %, dans le cas du Mg, de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence 

Cations MAAARO

4.2.5
Éléments nutritifs assimilables – Zn, indice de Zn 
Matrice
Sol

Analyse

Cette analyse n’est pas exigée dans le cadre d’un PGEN, mais peut être utile dans la prévision d’une éventuelle carence en zinc dans les cultures. La concentration de zinc dans le sol est mesurée par la méthode DTPA. Les résultats de cette analyse sont combinés au pH du sol pour produire un indice de la biodisponibilité du zinc dans les sols agricoles.

Principe de la méthode

L’extraction est réalisée par la mise en contact d’une partie d’un échantillon préalablement asséché, broyé et passé au tamis (< 2 mm) avec une solution DTPA, puis le dosage du zinc dans l’extrait est effectué au moyen d’un spectrophotomètre d’absorption atomique. La teneur en zinc ainsi que le pH du sol sont utilisés dans une formule servant à fournir un indice de la biodisponibilité du zinc.

Préparation de l’échantillon 


Sécher les échantillons à l’air et les broyer de manière à ce que les particules passent à travers un tamis de 2 mm.
Mélanger, en les agitant pendant 1 heure, 1 partie de sol broyé séché à l’air et 2 parties d’une solution d’extraction DTPA. Laisser déposer, puis filtrer.

Emploi des instruments

Le zinc est dosé par AAS en mode émission à une longueur d’ondes de 213,9 nm. La méthode ICP peut aussi être utilisée pour mesurer la concentration d’ions dans l’extrait. Le zinc est déclaré à l’aide d’une formule reposant sur un indice :

203 + 4,5 ext. DPTA en mg/L – 50,7 pH du sol + 3,33 (pH du sol)2.

Remarque :
Une erreur, même légère, dans le calcul du pH se traduit par une modification importante de l’indice de zinc. Par exemple, si les valeurs de pH relatives au sol A sont de 4,8 pour la pâte et de 5,2 (25 mL d’eau), les valeurs obtenues, si la lecture pour le Zn est 2 mg/L, seront de 50,3 et de 43,44 respectivement, ce qui représente un écart plutôt important. 

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses 

Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode

La précision interlaboratoires et intralaboratoire de l’indice calculé doit se situer à moins de ± 15 % de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence


Zn MAAARO




4.2.6
Éléments nutritifs assimilables – Mn, indice de Mn tc "

4.2.6
Plant Available Nutrients – Mn, Mn Index " \l 3 tc "PLANT AVAILABLE NUTRIENTS Ø Mn, Mn Index  " \l 3
Matrice
Sol
Analyse

Cette analyse n’est pas exigée dans le cadre d’un PGEN, mais est utile dans la prévision d’une éventuelle carence en manganèse dans les cultures. Le dosage du manganèse se fait par la méthode à l’acide phosphorique 0,5 M. Les résultats de cette analyse sont combinés au pH du sol pour fournir un indice de la biodisponibilité du manganèse. 

Principe de la méthode
L’extraction est réalisée par la mise en contact d’une partie d’un échantillon préalablement asséché, broyé et passé au tamis (< 2 mm) avec une solution d’acide phosphorique diluée, puis l’analyse est effectuée au moyen d’un spectrophotomètre d’absorption atomique. 

Préparation de l’échantillon 


Sécher les échantillons à l’air et les broyer de manière à ce que les particules passent à travers un tamis de 2 mm.
Mélanger, en agitant pendant 10 minutes, 1 partie de sol broyé et séché à l’air et 8 parties d’une solution d’extraction à l’acide phosphorique 0,5 M. Laisser déposer, puis filtrer.

Emploi des instruments

Le dosage du manganèse se fait à l’aide d’un spectrophotomètre d’absorption atomique en mode absorption atomique à une longueur d’ondes de 279,5 nm. La méthode ICP peut aussi être utilisée pour mesurer la concentration d’ions dans l’extrait.

L’indice de manganèse est déclaré au moyen de la formule :



498 - 137 pH du sol + 0,248 Mn extrait + 9,64 (pH du sol)2.

Une légère variation de pH a un effet considérable sur l’indice. 

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses
Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode

La précision interlaboratoires et intralaboratoire de l’indice calculé doit se situer à moins de ± 15 % de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence 

Mn MAAARO

4.2.7
Éléments nutritifs assimilables – N des nitrates 

Matrice
Sol
Analyse

Cette analyse n’est pas exigée dans le cadre d’un PGEN, mais peut être utilisée pour préciser les taux d’épandage de l’engrais azoté sur le maïs ou l’orge. L’azote des nitrates est mesuré par extraction au chlorure de potassium 2 M.

Principe de la méthode
L’extraction est réalisée par la mise en contact d’une partie d’un échantillon préalablement asséché, broyé et passé au tamis (< 2 mm) avec une solution de chlorure de potassium diluée, puis le dosage des nitrates dans l’extrait est effectué au moyen d’un colorimètre. 

Préparation de l’échantillon 


Prélever du sol gelé ou séché à l’air (si le sol est gelé, le laisser dégeler environ 2 heures à la température de la pièce) et le passer à travers un tamis à mailles 2 ou 4. Garder les particules plus petites pour le dosage des nitrates. Il est difficile de tamiser les échantillons d’argile ou les échantillons extrêmement mouillés; il faut parfois couper l’échantillon en morceaux plus petits à l’aide d’un couteau ou d’une spatule. 

Mélanger, en agitant pendant 30 minutes, 1 partie de sol frais ou séché à l’air et 5 parties d’une solution d’extraction de 2N KCl. Laisser déposer, puis filtrer. Prélever un échantillon du restant du sol (5-15 g) pour en analyser la teneur en eau. Mettre à sécher toute la nuit à 105 °C et calculer la teneur en eau.

Emploi des instruments
Les nitrates sont dosés sur un auto-analyseur en utilisant la technique de réduction du cadmium pour réduire les nitrates en nitrites. Cette lecture est suivie d’une réaction avec un colorant et de la mesure de l’absorbance à 520 nm.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses
Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés.

Critères de performance de la méthode

La précision interlaboratoires et intralaboratoire doit se situer à moins de ± 15 % de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence
NO3 MAAARO

4.2.8
Métaux totaux – Cd, Cr, Co, Cu, Pb, Mo, Ni et Zn 
Matrice
Sol
Analyse

Une analyse de la teneur du sol en chacun des métaux énumérés ci-dessus est exigée pour les champs qui recevront des matières de source non agricole. Les fréquences d’échantillonnage et d’analyse sont indiquées à la section 1.3.1. Aucune matière de source non agricole ne saurait être épandue sur des sols renfermant des concentrations de métaux égales ou supérieures à celles qui sont indiquées dans les tableaux 1.1 et 1.2.

Principe de la méthode

On réalise l’extraction en mettant en contact une partie d’un échantillon préalablement asséché, broyé et passé au tamis (< 0,355 mm) avec une solution d’acide mixte puissante et chauffée, puis on complète avec de l’eau désionisée et on fait l’analyse au spectromètre. 

Préparation de l’échantillon


1. Sécher l’échantillon à l’air, le désagréger et le passer à travers un tamis de 2,0 mm. 

2. Broyer une partie aliquote de l’échantillon ci-dessus jusqu’à ce que tout l’échantillon passe à travers un tamis de 0,355 mm. 

3. Soumettre une partie de l’échantillon (< 0,355 mm) à une digestion avec un mélange acide nitrique/acide chlorhydrique (1:3) en chauffant le tout à 125 °C pendant un minimum de 2 heures.
Emploi des instruments


Peuvent être utilisés avec des modificateurs de matrice appropriés : ICP/OES, DCP, ICP/MS, spectrophotométrie d’absorption atomique de flamme et spectrophotométrie d’absorption atomique avec four graphite.


Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses

Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 
Critères de performance de la méthode


	Analyte
	Seuils de déclaration

(μg/g)
	Biais acceptable

(%)
	Précision

(reproductibilité)

(% SD)

	Cadmium
	1
	± 20
	± 20

	Chrome
	12
	± 20
	± 20

	Cobalt
	2,5
	± 20
	± 20

	Cuivre
	10
	± 20
	± 20

	Plomb
	10
	± 20
	± 20

	Molybdène
	2,5
	s.o.
	s.o.

	Nickel
	3,2
	± 20
	± 20

	Zinc
	25
	± 20
	± 20


* Le biais est fondé sur le matériau de référence certifié (NIST 2709, 2710 et 2711, par exemple).
Méthode de référence  

DSL/MEO – E3073/E3470

4.2.9 Mercure

Matrice
Sol
tc "4.2.9
Mercury " \l 3Analyse
Une analyse de la teneur du sol en mercure est exigée pour les champs qui recevront des matières de source non agricole. Les fréquences d’échantillonnage et d’analyse sont indiquées à la section 1.3.1. Aucune matière de source non agricole ne saurait être épandue sur des sols renfermant des concentrations de mercure égales ou supérieures à celles qui sont indiquées dans les tableaux 1.1 et 1.2.

Principe de la méthode

Le mercure contenu dans l’échantillon est converti en une forme inorganique par un processus de digestion acide. Le mercure inorganique contenu dans la solution aqueuse est ensuite réduit à l’aide de chlorure stanneux, puis analysé par absorption atomique sans flamme (technique de la vapeur froide) (CV-AAS).

Préparation de l’échantillon 


1. Sécher l’échantillon à l’air, le désagréger et le passer à travers un tamis de 2,0 mm. 

2. Broyer une partie aliquote de l’échantillon ci-dessus jusqu’à ce que tout l’échantillon passe à travers un tamis de 0,355 mm. 

3. Soumettre une partie de l’échantillon (< 0,355 mm) à une digestion avec un mélange concentré acide sulfurique/acide nitrique (4:1) en chauffant le tout à une température de 215-235 °C pendant un minimum de 12 heures. 

Emploi des instruments


CV-AAS

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses


Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 
Critères de performance de la méthode


	Analyte
	Seuils de déclaration

(μg/g)
	Biais acceptable

(%)
	Précision

(reproductibilité)

(% SD)

	Mercure
	0,05
	±20
	±20


* Le biais est fondé sur le matériau de référence certifié (Sediment PACS-1 ou NIST 1646 Sediment du National Research Council, par exemple).





Méthode de référence  

DSL/MEO – E3059

4.2.10
Arsenic et sélénium tc "4.2.10
Arsenic and Selenium " \l 3 

Matrice
Sol
Analyse

Une analyse de la teneur du sol en arsenic et en sélénium est exigée pour les champs qui recevront des matières de source non agricole. Les fréquences d’échantillonnage et d’analyse sont indiquées à la section 1.3.1. Aucune matière de source non agricole ne saurait être épandue sur des sols renfermant des concentrations d’arsenic et de sélénium égales ou supérieures à celles qui sont indiquées dans les tableaux 1.1 et 1.2. 
Principe de la méthode

Une partie d’échantillon est soumise à une digestion dans un mélange d’acide oxydant de manière à convertir toutes les formes d’arsenic et de sélénium en arséniate (AsO4)3- et en séléniate (SeO4)2- respectivement. L’arséniate et le séléniate sont ensuite réduits à l’aide de borohydrure de sodium en séléniure d’arsane et d’hydrogène qu’on analyse ensuite par spectrophotométrie d’absorption atomique sans flamme.  

Préparation de l’échantillon


1. Sécher l’échantillon à l’air, le désagréger et le passer à travers un tamis de 2,0 mm.

2. Broyer une partie aliquote de l’échantillon ci-dessus jusqu’à ce que tout l’échantillon passe à travers un tamis de 0,355 mm. 

3. Soumettre une partie de l’échantillon (< 0,355 mm) à une digestion avec un mélange concentré acide nitrique/acide sulfurique/acide perchlorique (6:3:1) à 200 °C pendant 16 heures.

Emploi des instruments



Spectrophotométrie d’absorption atomique sans flamme, système hydrure (HYD-FAAS).

Peuvent être utilisées avec des modificateurs de matrice appropriés : la spectroscopie de masse avec plasma couplé par induction (ICP/MS) et la spectrophotométrie d’absorption atomique avec four graphite.
Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses


Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode
	Analyte
	Seuils de déclaration

(μg/g)
	Biais acceptable

(%)
	Précision

(reproductibilité)

(% SD)

	Arsenic  
	1,4
	± 20
	± 20

	Sélénium
	1
	± 20
	± 20


* Le biais est fondé sur le matériau de référence certifié (NIST 2709, sol San Joaquin, par exemple).
Méthode de référence  

DSL/MEO – E3245

4.2.11  Bore – Extraction à l’eau chaude tc "4.2.11
Boron - Hot Water Extraction " \l 3 


Matrice
Sol
Analyse

Le Règlement peut exiger une analyse des sols avant des épandages de matières riches en bore, cette décision étant prise au cas par cas.

Principe de la méthode


L’extraction est réalisée par la mise en contact d’une partie correspondant à 25 g d’un échantillon préalablement asséché et broyé (< 2 mm) avec une solution faible de chlorure de calcium, puis l’analyse est faite par spectrométrie.

Préparation de l’échantillon 


1. Sécher l’échantillon à l’air, le désagréger et le passer à travers un tamis de 2,0 mm. 

2. Combiner une partie correspondant à 25 g de l’échantillon séché à l’air avec 50 mL d’une solution de CaCl2 0,01 M. Faire bouillir 5 minutes, puis refroidir et filtrer.

Emploi des instruments


ICP (AAS ou DCP peuvent être utilisés)

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses


Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode
Les données sur le biais et la précision sont actuellement à l’étude.

Méthode de référence  

DSL/MEO – E3073

Remarque

Cette méthode peut identifier des sites contaminés mais n’est pas suffisamment sensible pour identifier des sites éventuellement carencés aux fins des cultures agricoles.
4.2 Analyse des matières épandues sur des biens-fonds

4.3.1
Ion hydrogène (pH)     

 tc "4.3.1
Hydrogen Ion (pH)        

 " \l 3
Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds (matières de source non agricole)

Analyse

Aucune matière de source non agricole ayant un pH inférieur à 6,0 ou un pH supérieur à 8,5 ne doit être épandue sur des cultures pendant leur croissance.

Principe de la méthode


Le pH est déterminé à l’aide d’un pH-mètre à électrode de verre ordinaire. 

Préparation de l’échantillon 

Solide

Préparer une boue aqueuse avec 1 g d’échantillon pour 9 mL d’eau. Mélanger ou agiter pendant une vingtaine de minutes, laisser la suspension se déposer, puis déterminer le pH de la fraction liquide. 

Liquide/Boue liquide

Décanter, filtrer ou centrifuger une partie d’échantillon, puis déterminer le pH de la fraction liquide.

Emploi des instruments
Une électrode de pH et un pH-mètre à compensation de température à 25 °C. Biais et reproductibilité à 0,2 unité de pH près, moyennant une plage de 0 à 14. Compensation de température.


Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses


Trois vérifications à l’aide de solutions tampon, échantillons répétés et vérification interne de la matrice. 

Critères de performance de la méthode

Biais :
± 0,2 unité de pH

Précision : ± 0,2 unité de pH

Méthode de référence 

DSL/MEO – E3137 (solide)

DSL/MEO – E3218 (liquide/boue liquide)

Remarques
1. Conservation des échantillons : Conserver les échantillons au réfrigérateur (4-10 °C).
2. Durée maximale de conservation des échantillons : 14 jours.
4.3.2
Matières sèches totales/Matières solides totales

Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds

Analyse


Une détermination précise de la teneur en matières sèches des matières épandues sur des biens-fonds est nécessaire pour calculer les taux d’épandage des matières à l’état humide.

Principe de la méthode



Une partie d’échantillon est pesée dans l’état où il est reçu, puis cette partie est mise à sécher pendant 16 heures à 105 °C ± 5 °C, refroidie et pesée à nouveau. Le pourcentage de matières sèches totales est déterminé.

Préparation de l’échantillon


Désagréger l’échantillon et le passer à travers un tamis de 2,0 mm. Prélever des sous-échantillons (10-25 g) de ce mélange et les sécher au four à 105 °C ± 5 °C pendant 16 heures jusqu’à l’obtention d’un poids constant. Refroidir l’échantillon et le peser à nouveau pour déterminer la teneur en matières sèches totales en pourcentage du poids de l’échantillon frais.

Emploi des instruments
Balance précise à ± 0,01 g près.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses


Vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode

Biais : 100 ± 10 % 

Précision : ± 10 %

Méthode de référence 

DSL/MEO – 3139

4.3.3
Matières organiques totales (solides volatils)

Matrice
Matières solides ou liquides épandues sur des biens-fonds 

Analyse

Principe de la méthode


Une partie d’un échantillon broyé est mise à sécher pendant 16 heures à 105 °C ± 5 °C, puis mise dans un four à moufle à 475 °C ± 25 °C pendant 4 heures. On détermine ensuite la perte de poids et le pourcentage de cendres.

Préparation de l’échantillon


1. Désagréger l’échantillon et le passer à travers un tamis de 2,0 mm. Prélever et broyer un sous-échantillon et le passer à travers un tamis de 0,355 mm.

2. Chauffer le sous-échantillon dans un four à moufle à 475 °C ± 25 °C pendant 4 heures. 

3. Déterminer la perte de poids et le pourcentage de cendres.

Emploi des instruments


Four à moufle

Balance précise à ± 0,01 g près

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses


Vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode

Biais : 100 ± 10 %

Précision : ± 10 %

Méthode de référence 

DSL/MEO – 3139

4.3.4
Azote Kjeldahl total tc "4.3.5
Total Kjeldahl Nitrogen " \l 3 

Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds


Analyse
Le dosage de l’azote Kjeldahl total dans les matières épandues sur des biens-fonds vise à fournir une base de calcul de la fraction d’azote organique contenue dans la matière (azote total diminué de l’azote ammoniacal). Remarque : La détermination de l’azote Kjeldahl total ne comprend pas les paramètres d’azote oxydé NO2 et NO3.

Principe de la méthode
L’ammonification (transformation en azote ammoniacal) de l’azote aminé contenu dans les matières organiques se fait par digestion en présence d’un acide puissant, de sel et d’un catalyseur. L’azote ammoniacal, qui comprend l’ammoniac dissous et les ions ammonium contenus dans l’échantillon avant la digestion, est dosé par colorimétrie, au moyen d’une électrode sensible à l’ammoniac ou par titrage.

Préparation de l’échantillon 

Soumettre les échantillons à un test au fur et à mesure de leur réception. Déterminer séparément la teneur en matières sèches des matières. Mélanger l’échantillon avec du H2SO4, du K2SO4 et du sulfate de cuivre (catalyseur), et chauffer le mélange à 400 oC de manière à convertir l’azote lié à la matière organique en NH4. Remarque : On peut remplacer le sulfate de cuivre par du phénate/hypochlorite de sodium.

Emploi des instruments
Auto-analyseur, colorimètre

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses
Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode
La précision interlaboratoires et intralaboratoire doit se situer à moins de ± 10 % de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence  

AOAC 978.02

DSL/MEO – E3116

Remarques
1. Conservation des échantillons : Conserver les échantillons au réfrigérateur (4-10 °C). Pour un entreposage prolongé des échantillons (plus de 10 jours), les congeler.

2. La méthode ne tient pas entièrement compte des formes oxydées de l’azote, comme les nitrates, les nitrites ou l’azote, dans les composés de l’anneau hétérocyclique. Le dosage de l’azote par combustion (méthode Dumas) peut donner de meilleurs résultats si les matières renferment de fortes concentrations de ces formes d’azote.

4.3.5
Azote ammoniacal (ammoniac dissous et ions ammonium) 
4.3.6
Ammonia and Ammonium - Nitrogen " \l 3

Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds


Analyse
Le dosage de l’azote ammoniacal (azote sous forme à la fois d’ammoniac dissous et d’ions ammonium) dans les matières épandues sur des biens-fonds vise à fournir une estimation de l’azote biodisponible de même qu’une base de calcul de la fraction d’azote organique dans la matière (azote total soustrait de l’azote ammoniacal).

Principe de la méthode
L’azote ammoniacal est extrait de l’échantillon à l’aide d’une solution de KCl, puis la teneur en ions ammonium de l’extrait est déterminée par colorimétrie, à l’aide d’une réaction de Berthelot modifiée.

Préparation de l’échantillon 


Soumettre les échantillons à un test au fur et à mesure de leur réception. Déterminer séparément la teneur en matières sèches des matières. Mélanger l’échantillon avec une solution de KCl 2 M, agiter, puis centrifuger ou filtrer.

Emploi des instruments
Auto-analyseur, colorimètre

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses
Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode
La précision interlaboratoires et intralaboratoire doit se situer à moins de ± 10 % de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence 


US-EPA 352.2

Remarques
Il est également possible d’utiliser une électrode sensible à l’ammoniac, ce qui réduit l’interférence provoquée par la décoloration de l’extrait.

4.3.6  Azote des nitrates et azote des nitrites 
4.3.7
NITRATE AND NITRITE - NITROGEN " \l 3
 

Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds

Analyse

Le dosage de l’azote des nitrates et de l’azote des nitrites permet de connaître la teneur en azote immédiatement assimilable par les végétaux. Certaines matières de source non agricole peuvent renfermer des quantités significatives d’azote des nitrates et d’azote des nitrites.

Principe de la méthode 
On analyse les échantillons en utilisant une méthode colorimétrique automatique qui donne lieu à une conversion des nitrates en nitrites, puis on analyse la concentration des nitrites dans l’échantillon.

Les nitrates sont réduits en nitrites par chauffage d’une partie aliquote d’un échantillon avec de l’hydrazine dans un milieu alcalin; cette réaction est catalysée par l’ajout d’ions cupriques. Par la suite, un colorant azoïque est formé dans le milieu acide par diazotation de la sulfanilamide avec les nitrites et la mise en présence du produit avec le N-(naphtyl-1)-éthylènediamine dihydrochlorure. Le pouvoir absorbant du colorant azoïque rouge clair est mesuré à 520 nm. La concentration d’azote des nitrates et d’azote des nitrites est déterminée par comparaison avec des séries d’étalons mélangés traités de la même façon.

Préparation de l’échantillon
Liquide/Boue liquide 

Un surnageant de l’échantillon déposé est utilisé pour cette analyse. Si les échantillons sont congelés, les dégeler à la température de la pièce avant l’analyse. Filtrer les échantillons très turbides afin d’éviter l’encrassage des raccords de l’analyseur. Centrifuger les échantillons de boues d’épuration avant l’analyse. 

Solide

En cours d’élaboration.

Emploi des instruments

Colorimètre

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses
Blanc de la méthode, témoin interne, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode
Biais :
100 ± 10 %   

Précision : 10 % 

Méthode de référence


DSL/MEO – E3366

Remarques

1. Conserver les échantillons au réfrigérateur (4-10 °C).
2. Durée maximale de conservation : 7 jours. 

4.3.7
Azote organique 

Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds

Analyse
Le dosage de la fraction d’azote organique contenu dans la matière se fait en retranchant la concentration d’azote ammoniacal de la concentration d’azote total dans l’échantillon.

Principe de la méthode
La concentration d’azote ammoniacal (azote sous forme à la fois d’ammoniac dissous et d’ions ammonium), déterminée à partir d’un extrait de l’échantillon dans la solution de KCl, est retranchée de la concentration d’azote Kjeldahl total dans l’échantillon. La différence représente l’azote organique.

Préparation de l’échantillon 

Réaliser l’extraction suivant les consignes fournies pour l’azote ammoniacal et l’azote total.

Emploi des instruments

Suivre les consignes fournies pour l’azote ammoniacal et l’azote total.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses
Suivre les consignes fournies pour l’azote ammoniacal et l’azote total.

Critères de performance de la méthode
Suivre les consignes fournies pour l’azote ammoniacal et l’azote total.

Référence de la méthode 


Sans objet.

Remarques

Si le dosage de l’azote total se fait par combustion (méthode Dumas) plutôt que par digestion humide, il faut aussi doser l’azote des nitrates et retrancher ensuite les teneurs en azote des nitrates et en azote ammoniacal de la concentration d’azote total pour déterminer la concentration d’azote organique.
4.3.8
Métaux – Cd, Cr, Co, Cu, Pb, Mo, Ni et Zn tc "4.3.9
Metals  - Cd, Cr, Co, Cu, Pb, Mo, Ni, and Zn " \l 3
Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds (matières de source non agricole)

Analyse
Cette analyse est exigée conformément au Règlement.

Principe de la méthode
On réalise l’extraction en mettant en contact une partie d’échantillon avec une solution d’acide mixte puissante et chauffée, puis on complète avec de l’eau désionisée pure et on fait l’analyse au spectromètre. 

Préparation de l’échantillon


Solide (c.-à-d. matières sèches biologiques égouttées, gâteau de boue – Méthode E3071). Soumettre une partie de l’échantillon préalablement séché à l’air, broyé et tamisé à une digestion avec un mélange concentré acide nitrique/acide chlorhydrique (1:3) en chauffant le tout à 50 °C pendant 1 heure, puis à 95 °C pendant 3 autres heures. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser.
Liquide/boue liquide (c.-à-d. matières sèches biologiques liquides ayant une teneur en matières sèches probable de 1 à 10 % – Méthode E3071). Peser une partie aliquote d’un échantillon homogène. Soumettre à une digestion avec un mélange concentré acide nitrique/acide chlorhydrique (1:3) en chauffant le tout à 50 °C pendant 1 heure, puis à 95 °C pendant 3 autres heures. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser. Déclarer les résultats en poids à sec.

Liquide clair (c.-à-d. liquide surnageant renfermant moins de 1 % de matières sèches – Méthode E3094). Soumettre à la digestion une partie aliquote d’un échantillon avec un mélange concentré acide nitrique/acide chlorhydrique (1:3) en chauffant le tout à 50 °C pendant 1 heure, puis à 95 °C pendant 3 autres heures. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser.

Emploi des instruments


Peuvent être utilisés avec des modificateurs de matrice appropriés : ICP/AES, DCP, ICP/MS, spectrophotométrie d’absorption atomique de flamme et spectrophotométrie d’absorption atomique avec four graphite.


Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses

Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 
Critères de performance de la méthode

	Analyte
	Seuils de déclaration

(μg/g)
	Biais acceptable

(%)
	Précision

(reproductibilité)

(% SD)

	Cadmium
	2,0
	± 20
	± 20

	Chrome
	106
	± 20
	± 20

	Cobalt
	15
	s.o.
	s.o.

	Cuivre
	76
	± 20
	± 20

	Plomb
	50
	± 20
	± 20

	Molybdène
	2,5
	s.o.
	s.o.

	Nickel
	18
	± 20
	± 20

	Zinc
	185
	± 20
	± 20


* Le biais est fondé sur le matériau de référence certifié (WWS-26 d’Environmental Resource Associate ou échantillon de contrôle de la qualité de l’EPA, boue municipale digérée [SPL no 2900], par exemple).

Méthode de référence  

DSL/MEO – E3071 dans le cas des liquides/boues liquides et des solides; DSL/MEO – 3094 dans le cas des liquides clairs.

Remarques
1. Conservation des échantillons :
Échantillons de liquides clairs : Conserver avec de l’acide nitrique à un pH inférieur à 2.

Échantillons de solides, de boues liquides ou de liquides : 
Conserver au réfrigérateur (4-10 oC).

2. Durée maximale de conservation des échantillons : 60 jours.

4.3.9
Mercure tc "4.3.10
Mercury " \l 3  

Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds (matières de source non agricole)
Analyse

Cette analyse est exigée uniquement pour les matières de source non agricole.

Principe de la méthode

Le mercure contenu dans l’échantillon est converti en une forme inorganique par un processus de digestion acide. Le mercure inorganique contenu dans la solution aqueuse est ensuite réduit à l’aide de chlorure stanneux, puis analysé par spectrophotométrie d’absorption atomique à vapeur froide.

Préparation de l’échantillon 

Solide (c.-à-d. boue déshydratée, gâteau de boue – Méthode E3058). Soumettre une partie d’échantillon préalablement séché à l’air, broyé et tamisé à une digestion avec Aqua Regia 50 % v/v (acide chlorhydrique/acide nitrique – v/v 3:1) en présence de permanganate de potassium en chauffant le tout à 90-110 °C pendant 1 heure 15 minutes. Traiter le permanganate excédentaire au sulfate d’hydroxylamine. Réduire le mercure inorganique à l’aide de chlorure stanneux avant l’analyse. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser. Déclarer les résultats en poids à sec.

Liquide/boue liquide (c.-à-d. boue liquide ayant une teneur en matières sèches probable de 1 à 10 % – Méthode E3058). Soumettre une partie aliquote pesée d’un échantillon homogénéisé (bien mélangé) à une digestion avec Aqua Regia 50 % v/v (acide chlorhydrique/acide nitrique – v/v 3:1) en présence de permanganate de potassium en chauffant le tout à 90-110 °C pendant 1 heure 15 minutes. Traiter le permanganate excédentaire au sulfate d’hydroxylamine. Réduire le mercure inorganique à l’aide de chlorure stanneux avant l’analyse. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser. Déclarer les résultats en poids à sec.
Liquide clair (c.-à-d. liquide surnageant renfermant moins de 1 % de matières sèches – Méthode E3060). Soumettre à la digestion une partie aliquote d’un échantillon homogénéisé (bien mélangé) avec un mélange concentré acide sulfurique/acide nitrique (1,2:0,5) en présence de persulfate de potassium et de bichromate de potassium pendant 2 heures à 87 °C ± 3 °C. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser.
Emploi des instruments
Spectrophotométrie d’absorption atomique sans flamme à vapeur froide (CV-FAAS).

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses


Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 
Critères de performance de la méthode


	Analyte
	Seuils de déclaration

(μg/g)
	Biais acceptable

(%)
	Précision

(reproductibilité)

(% SD)

	Mercure
	0,5
	±20
	±20


* Le biais est fondé sur le matériau de référence certifié (MRC 145R [boue d’épuration d’origine mixte] ou BE - 1 [boue d’épuration], par exemple).

Méthode de référence 

DSL/MEO – E3060 (liquide clair), DSL/MEO – E3058 (boue liquide et solide).

Remarques

Conservation des échantillons :

1. Échantillon de liquide clair : Conserver un échantillon de 250 mL avec 0,5-1,0 mL d’acide nitrique concentré et 5-10 gouttes d’une solution de bichromate de potassium 5 %. Ce mode de conservation devrait abaisser le pH sous les 2,0 et devrait donner à l’échantillon une coloration jaune permanente. 

Échantillons de boue liquide ou de solide : Conserver les échantillons au réfrigérateur (4-10 oC).

2. Durée maximale de conservation des échantillons : 15 jours. 

4.3.10
Arsenic et sélénium tc "4.3.11
Arsenic and Selenium " \l 3
Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds (matières de source non agricole)
Analyse

Cette analyse est exigée uniquement pour les matières de source non agricole.
Principe de la méthode

Une partie d’un échantillon est soumise à une digestion dans un mélange d’acide oxydant de manière à convertir toutes les formes d’arsenic et de sélénium en arséniate (AsO4)3- et en séléniate (SeO4)2- respectivement. L’arséniate et le séléniate sont ensuite réduits à l’aide de borohydrure de sodium en séléniure d’arsane et d’hydrogène qu’on analyse ensuite par spectrophotométrie d’absorption atomique sans flamme.  

Préparation de l’échantillon 
Solide – (c.-à-d. boue déshydratée, gâteau de boue – Méthode E3091). Soumettre une partie d’un échantillon préalablement séché à l’air, broyé et tamisé à une digestion avec un mélange concentré acide nitrique/acide sulfurique (3:1) en chauffant le tout à 50 °C pendant 1 heure, puis à 95 °C pendant 3 autres heures. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser.

Liquide/boue liquide (c.-à-d. boue liquide ayant une teneur en matières sèches probable de 1 à 10 % – Méthode E3091). Soumettre une partie aliquote pesée de l’échantillon à une digestion avec un mélange concentré acide nitrique/acide sulfurique (3:1) en chauffant le tout à 50 °C pendant 1 heure, puis à 95 °C pendant 3 autres heures. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser. Déclarer les résultats en poids à sec. 
Liquide clair (c.-à-d. liquide surnageant renfermant moins de 1 % de matières sèches – Méthode E3302). Soumettre à la digestion une partie aliquote du liquide avec un mélange acide nitrique/acide sulfurique (3:1) en chauffant le tout à 50 °C pendant 1 heure, puis à 95 °C pendant 3 autres heures. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser.

Emploi des instruments


Spectrophotométrie d’absorption atomique sans flamme, système hydrure (HYD-FAAS).
Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses


Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 
Critères de performance de la méthode

	Analyte
	Seuils de déclaration

(μg/g)
	Biais acceptable

(%)
	Précision

(reproductibilité)

(% SD)

	Arsenic  
	7,5
	± 20
	± 20

	Sélénium
	1,4
	± 20
	± 20


* Le biais est fondé sur le matériau de référence certifié (MRC 145R [boue d’épuration d’origine mixte] ou BE - 1 [boue d’épuration], par exemple).

Méthode de référence 

DSL/MEO – E3302 (liquide clair), DSL/MEO – E3091 (liquide, boue liquide et solide) 
Remarques
1. Conservation des échantillons :

Échantillons de liquide clair : Conserver avec de l’acide nitrique.

Échantillons de liquide, de boue liquide ou de solide : Conserver les échantillons au réfrigérateur (4-10 °C).

2. Durée maximale de conservation des échantillons : 30 jours. 

4.3.11   Phosphore, potassium, sodium et bore totaux 
4.3.12
Total Phosphorus, Potassium, Sodium and Boron " \l 3

Matrice
Matières épandues sur des biens-fonds


Analyse
Le dosage du phosphore total et du potassium total dans les matières épandues sur des biens-fonds vise à évaluer la quantité d’éléments nutritifs biodisponibles épandus sur des biens-fonds. Il peut arriver que les concentrations de sodium et de bore soient exigées pour les matières épandues sur des biens-fonds qui sont soupçonnées de renfermer de fortes concentrations de ces éléments, cette décision étant prise au cas par cas.

Principe de la méthode
On réalise l’extraction en mettant en contact une partie d’échantillon avec une solution d’acide mixte puissante et chauffée, puis on complète avec de l’eau désionisée pure et on fait l’analyse au spectromètre. 

Préparation de l’échantillon



Solide
Soumettre une partie d’un échantillon préalablement séché et homogénéisé à une digestion avec un mélange concentré acide nitrique/acide chlorhydrique (1:3) en chauffant le tout à 50 °C pendant 1 heure, puis à 95 °C pendant 3 autres heures. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser.

Liquide/boue liquide

Peser une partie aliquote d’un échantillon homogénéisé (bien mélangé), puis soumettre cette partie d’échantillon à une digestion avec un mélange concentré acide nitrique/acide chlorhydrique (1:3) en chauffant le tout à 50 °C pendant 1 heure, puis à 95 °C pendant 3 autres heures. Compléter avec de l’eau désionisée pure, décanter ou filtrer, puis analyser.

Emploi des instruments


ICP/AES

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses
Blanc de la méthode, témoin interne apparié à la matrice ou MRC, vérification de l’étalonnage et échantillons répétés. 

Critères de performance de la méthode
La précision interlaboratoires et intralaboratoire doit se situer à moins de ± 10 % de la moyenne des échantillons provenant de l’ensemble des laboratoires accrédités.

Méthode de référence 


En cours d’élaboration.

4.3.12   E. colitc "4.3.13
E. coli  (Only Municipal Sewage Sludge) " \l 3
Matrice
Matières sèches biologiques provenant d’égouts et autres matières de source non agricole (MSNA)






Analyse

L’échantillonnage et l’analyse des matières sèches biologiques provenant d’égouts municipaux et de toute autre matière, sauf les boues non traitées, qui renferment des matières de vidange, sont exigés pour doser les concentrations d’E. coli avant l’épandage sur des biens-fonds.
Principe de la méthode

Un volume d’eau de dilution tampon est ajouté à une quantité pesée de matières sèches biologiques et traité au StomacherMD ou à l’aide d’un produit équivalent. Des dilutions en séries sont ensuite préparées à l’aide du surnageant. Les dilutions en séries font ensuite l’objet d’une numération sur plaques sur une gélose avec BCIG (méthode mFC) (ou une autre gélose sélective), puis sont incubées pendant la période de temps requise à la température requise. On peut aussi utiliser une méthode équivalente d’estimation statistique du nombre le plus probable (NPP) pour quantifier les organismes cultivables.

Préparation de l’échantillon 

Ajouter une quantité d’eau de dilution tampon à un poids connu de matières sèches biologiques. Traiter au StomacherMD ou avec une technologie équivalente pendant 2 minutes. Décanter le liquide surnageant. 

Manutention et entreposage des échantillons

1. Les échantillons doivent être entreposés dans des flacons stériles d’une capacité maximale de 500 mL contenant environ 200 mL d’échantillon pour permettre leur refroidissement rapide.

2. Les échantillons doivent être envoyés par service de messagerie de nuit le jour même de leur prélèvement. Ils doivent être entreposés et envoyés avec de la glace et à une température de 4 ± 3 oC, sans congélation.

3. Le traitement des échantillons pour analyse bactériologique doit commencer dans les 30 heures qui suivent leur prélèvement.

Emploi des instruments
Techniques microbiologiques traditionnelles : gélose sélective, produits biochimiques pour tests de confirmation.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses

Témoins positifs et négatifs passés avec chaque jeu d’échantillons plus échantillons enrichis pour la récupération.

Critères de performance de la méthode


Le degré de précision entre deux analystes (reproductibilité) et la précision des tests par le même analyste (répétabilité) ainsi que les résultats comparatifs de plusieurs techniciens doivent avoir un niveau de confiance de 95 % (méthodes standards, 2005). 

Méthode de référence 

DSL/MEO – E3433
Remarques
1. Conservation des échantillons : bain de glace ou températures voisines de 0 °C.
2. L’analyse doit être faite dans les 30 heures.

4.3.13  Salmonella spp. cultivable
Matrice
Matières sèches biologiques provenant d’égouts et toute autre matière, sauf les boues non traitées, qui renferment des matières de vidange

Analyse
Pour que des MSNA soient classées dans la catégorie TP1, elles doivent être échantillonnées et analysées conformément au Règlement. Ces matières ne peuvent pas être utilisées comme des matières TP1 lorsque les densités de Salmonella viables sont de 3 ou plus –nombre le plus probable (NPP) par échantillon de 4 g (poids à sec) ou par 100 mL s’il s’agit d’un échantillon aqueux de MSNA de < 1 % de matières solides totales (en poids frais). On doit analyser des échantillons d’au moins 100 mL ou 4 g (poids à sec) pour déclarer que le pathogène n’est pas détectable.

Principe de la méthode

L’échantillon doit être dilué, homogénéisé et inoculé dans un milieu de culture sélectif et tous les isolats de Salmonella spp. sont énumérés statistiquement à l’aide de la méthode du nombre le plus probable (NPP), qui comprend la réalisation du nombre requis de dilutions décimales en série de l’échantillon original, répété trois ou cinq fois pour obtenir une estimation statistique de la densité de Salmonella. Le protocole précis de la méthode doit satisfaire les critères de performance décrits ci-dessous.

             

Préparation de l’échantillon
Liquide

Un volume d’échantillonnage d’au moins 100 mL ou 4 g doit être utilisé avec une modification des procédures standards du NPP en augmentant le volume des échantillons ou en concentrant par la filtration ou d’autres mécanismes appropriés.

Solide

Un volume d’eau de dilution tampon est ajouté à une quantité pesée de MSNA et homogénéisé. Des sacs stériles en plastique grand volume peuvent être utilisés pour l’homogénéisation, sauf si l’échantillon renferme des débris durs qui peuvent percer le sac en plastique. La Salmonella spp. est énumérée à partir de l’échantillon à l’aide de la méthode du NPP à trois tubes avec trois répétitions réalisées avec au moins trois dilutions décimales en série. On doit analyser des échantillons d’au moins 100 mL ou 4 g pour déclarer que le pathogène n’est pas détectable.

Emploi des instruments – dispositif filtrant, incubateurs, tubes stériles, sacs en plastique stériles, scellés à grande capacité (1 L p. ex.) (sacs StomacherMD ou équivalents).

Manutention et entreposage des échantillons

1. Les échantillons doivent être entreposés dans des flacons stériles d’une capacité maximale de 500 mL contenant environ 200 mL d’échantillon pour permettre leur refroidissement rapide.

2. Les échantillons doivent être envoyés par service de messagerie de nuit le jour même de leur prélèvement. Ils doivent être entreposés et envoyés avec de la glace et à une température de 4 ± 3 oC, sans congélation.

3. Le traitement des échantillons pour analyse bactériologique doit commencer dans les 30 heures qui suivent leur prélèvement.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses

Un blanc de la méthode et un échantillon de contrôle positif enrichi pour chaque 20 échantillons, ou pour chaque semaine où des échantillons sont analysés si 20 échantillons ou moins sont analysés.

Critères de performance

On s’attend à ce que les limites de détection de la Salmonella spp. dans toutes les matrices (matières sèches biologiques provenant d’égouts et toute autre matière, sauf les boues non traitées, qui renferment des matières de vidange) soient 3 NPP de Salmonella par gramme de matières au poids à sec avec des méthodes validées (Étude sur la validation des méthodes de laboratoire pour les pathogènes dans les matières sèches biologiques et autres MSNA des usines de pâtes et papiers, univ. de Guelph, rapport final présenté au MEO le 28 février 2007).
Méthodes de référence

1. APHA 1992. Standard methods for the examination of water and wastewater. Method 9260 D. American Public Health Association. 

Préparation d’échantillons pour les boues :

2. US-EPA Report No: EPA/625/R-092/013 (révisé en juillet 2003). Environmental Regulations and Technology: Control of pathogens and vector attraction in Sewage Sludge. Appendix F: Sample preparation for fecal coliform tests and Salmonella sp. analysis. Cincinnati, OH : Office of Research and Development. 
4.3.14  Virus entériques cultivables totaux (un sous-ensemble des virus entériques totaux)

Matrice
Matières sèches biologiques provenant d’égouts et toute autre matière, sauf les boues non traitées et le compost de catégorie B, qui renferment des matières de vidange
Analyse 

Les matières sèches biologiques provenant d’égouts et toute autre matière, sauf les boues non traitées, qui renferment des matières de vidange peuvent être testées pour déterminer s’il s’agit de pathogènes TP1. Ces matières ne peuvent pas être considérées comme des matières TP1 si la quantité de virus entériques cultivables totaux dépasse 1 unité formant plage (UFP) par 4 g (poids à sec) d’échantillon. On doit analyser des échantillons d’au moins 4 g (poids à sec) pour déclarer que le pathogène n’est pas détectable. Le compost de catégorie B est considéré comme étant de qualité TP1 et des tests additionnels pour déceler des virus entériques cultivables totaux ne sont pas requis.
Principe de la méthode

Solide

Les virus entériques cultivables sont d’abord adsorbés par les solides dans des conditions de solutions spéciales (comme le pH) et concentrés par centrifugation, suivi par l’enlèvement/la désorption et les solides sont enlevés par centrifugation en changeant les conditions des solutions.

Solide et liquide

Les virus entériques cultivables dans le centrifugat après l’extraction à partir des solides ou des virus directement dans les échantillons de MSNA liquides sont concentrés par floculation organique et dosés en comptant les unités formant plage (UFP) dans les cultures de cellules rénales de grivet ou une technologie de culture de cellules équivalente. Cette procédure peut prendre environ 16 jours.

Préparation de l’échantillon
Solide

Les échantillons sont d’abord conditionnés avec de l’AlCl3 à un pH de 3,5 (ou équivalent) pour adsorber les virus de la fraction solide puis concentrés par centrifugation. Les virus sont ensuite désorbés des solides par des moyens physicochimiques et la fraction aqueuse (qui contient les virus) est décantée par centrifugation, suivi par des filtrations sur membrane en série ou superposées jusqu’à 0,2 (m. Les virus cultivables totaux dans la fraction liquide peuvent être concentrés davantage par floculation organique et centrifugation si cela est nécessaire.

Emploi des instruments : pH-mètre, centrifuge réfrigérée, agitateur/barres d’agitation, dispositif de filtration sur membrane, cultures de cellules rénales de grivet ou technologie de culture de cellules équivalente, dispositif d’agitation de cultures de tissu et incubateurs avec des cylindres à gaz appropriés.

Entreposage et manipulation des échantillons : Les flacons d’échantillon ne devraient pas avoir une capacité de plus de 500 mL pour permettre un refroidissement rapide de l’échantillon après son prélèvement. Les échantillons devraient être transportés et entreposés à l’état de congélation (-18 °C) pendant un maximum de deux semaines avant l’analyse. Après le traitement, l’éluat du virus doit être entreposé à 4 ± 3 °C et le dosage du virus réalisé dans les 24 heures qui suivent, ou on doit congeler l’éluat à ‑70 °C. Une fois dégelé (rapidement à 37 °C); conserver à 4 °C pendant moins de 24 heures jusqu’à ce que le dosage du virus soit terminé. 

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses – Un blanc de la méthode et un échantillon de contrôle positif enrichi pour chaque 20 échantillons, ou pour chaque semaine où des échantillons sont analysés si 20 échantillons ou moins sont analysés. Des virus entériques sont requis pour des échantillons de contrôle positif, comme le poliovirus ou l’échovirus atténué. Au moment du dosage du virus, au moins 10 % des isolats devraient être confirmés par un second passage sur les cultures des tissus.

Critères de performance de la méthode
En cours d’élaboration. La limite de détection prévue est de 1 particule virale par échantillon de 4 g (poids à sec) selon les travaux réalisés par le US-EPA (Yanko 1987 US-EPA Report No.  EPA/600/1-87/014). Les tests de précision interlaboratoires ont donné comme résultat un écart-type total de 0,41 (valeur log10) pour toutes les boues et tous les laboratoires utilisant cette méthode. 

Méthodes de référence : 

1. ASTM (2004) Method D 4994-89. Standard practice for recovery of viruses from wastewater sludges. Procedure A. Dans : Annual Book of ASTM Standards- Section 11. Water and environmental technology. West Conshohocken, PA : American Soc. for Testing and Materials. 

2. US-EPA Report No. EPA/625/R-092/013 (révisé en juillet 2003). Environmental Regulations and Technology: Control of pathogens and vector attraction in Sewage Sludge. Appendix H: Method for the recovery and assay of total culturble viruses from sludge. Cincinnati, OH. 

Pour la procédure de floculation organique des échantillons liquides : 

3. US-EPA Publication No. EPA/600/R-95/178.1996. Virus monitoring protocol for the ICR (Information Collection Requirements Rule). Dans : ICR microbial laboratory manual. Washington, DC.  

4.3.15  Œufs d’helminthes viables

Matrice
Matières sèches biologiques provenant d’égouts et toute autre matière, sauf les boues non traitées et le compost de catégorie B, qui renferment des matières de vidange
Analyse 

Les matières sèches biologiques provenant d’égouts et toute autre matière, sauf les boues non traitées, qui renferment des matières de vidange, doivent être testées pour déterminer si elles font partie de la catégorie TP1. Ces matières ne peuvent pas être considérées comme des matières TP1 si la quantité d’œufs d’helminthes parasites viables dépasse 1 œuf par 4 g (poids à sec) d’échantillon. On doit analyser complètement un échantillon d’au moins 4 g pour déclarer que le pathogène n’est pas détectable. Le compost de catégorie B est considéré comme étant de qualité TP1 et des tests additionnels pour déceler des œufs d’helminthes viables ne sont pas requis.
Principe de la méthode

Des œufs d’Ascaris sont retirés de la matière par lavage, mélange et filtrage, puis concentrés par décantation suivie d’une centrifugation en gradient de densité. Les fractions contenant les œufs d’helminthes sont recueillies, lavées et concentrées par centrifugation puis incubées pendant 3 à 4 semaines dans une solution de H2SO4 diluée (ou une solution équivalente) jusqu’à ce que des échantillons de contrôle d’œufs d’Ascaris deviennent embryonnés (stade larvaire visible). Le décompte des œufs totaux et des œufs viables est déterminé par une numération microscopique du nombre d’œufs total et du nombre d’œufs embryonnés (viables).

Préparation de l’échantillon

Les échantillons sont dilués dans des solutions tampons puis mélangés dans une solution tampon de surfactant et filtrés grossièrement. Une fois que les œufs filtrés se déposent, ils sont concentrés à l’aide d’une centrifugation en gradient de densité avec du MgSO4 (ou l’équivalent). La fraction qui contient les œufs est de nouveau filtrée et concentrée par centrifugation. Les échantillons finaux sont incubés pendant 3 à 4 semaines à 26 oC dans une solution de H2SO4 diluée (ou une solution équivalente) jusqu’à ce que les œufs deviennent embryonnés. 

Entreposage et manipulation des échantillons : Les flacons d’échantillon ne devraient pas avoir une capacité de plus de 500 mL pour permettre un refroidissement rapide de l’échantillon après son prélèvement. Les échantillons devraient être réfrigérés immédiatement et ils peuvent être entreposés au réfrigérateur jusqu’à un mois. Ne pas les congeler puisque cela peut influer sur leur extraction efficace en raison du changement dans la densité de flottaison.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses – Un blanc de la méthode et un échantillon de contrôle positif enrichi pour chaque 20 échantillons, ou pour chaque semaine où des échantillons sont analysés si 20 échantillons ou moins sont analysés.
Critères de performance de la méthode
La limite de détection prevue est de 1 œuf viable par échantillon de 4 g ou 10 g (poids à sec) selon les travaux réalisés par le US-EPA (Yanko 1987 Report No. EPA/600/1-87/014) et Gantzer et al. (2001 Wat Res 35(16):3763), respectivement. 
Méthode de référence

1. US-EPA Report No: EPA/625/R-092/013 (révisé en juillet 2003). Environmental Regulations and Technology: Control of pathogens and vector attraction in Sewage Sludge. Appendix I: Test method for detecting, enumerating and determining the viable of Ascaris ova in sludge. U.S. EPA Office of Research and Development, Cincinnati, OH. P. 166-172.  

4.3.16
 Ookystes de Cryptosporidium
Matrice
Matières de source non agricole qui ne sont pas des matières sèches biologiques provenant d’égouts et qui ne renferment pas des matières de vidange, sauf le compost de catégorie B
Analyse 

Les matières de source non agricole qui ne sont pas des matières sèches biologiques provenant d’égouts et qui ne renferment pas des matières de vidange doivent être testées et analysées pour déterminer s’il s’agit de pathogènes TP1. De telles matières ne peuvent pas être épandues sur des biens-fonds où des concentrations de Cryptosporidium sont décelées dans des échantillons de 4 g (poids à sec) ou de 100 mL (échantillon aqueux). On s’attend à ce que les limites de détection soient d’au moins 25 ookystes par échantillon de 4 g ou de 100 mL (Rose et al, 2004. Water Environment Research Foundation (WERF), Report No. 00-PUM-2T). On doit analyser des échantillons de MSNA liquides d’au moins 100 mL ou des échantillons de matières solides d’au moins 4 g (poids à sec) pour déclarer que le pathogène n’est pas détectable.
Principe de la méthode – Les ookystes de Cryptosporidium sont concentrés à partir de l’échantillon, purifiés par séparation immunomagnétique ou une technique équivalente, et comptés par microscopie de contraste immunofluorescent ou interférentiel différentiel, par PCR quantitatif ou par une autre technique reconnue qui peut donner des résultats équivalents. La méthode choisie doit respecter les critères de performance décrits ci-dessous. Une méthode peut être choisie pour déceler en même temps le Cryptosporidium et le Giardia, en autant que tous les critères de performance sont satisfaits.

Préparation de l’échantillon 

Liquide : Un volume de liquide est concentré par centrifugation ou une autre technique appropriée.

Solide : Un volume d’eau de dilution tampon est ajouté à une quantité dosée de MSNA. Les ookystes de Cryptosporidium sont purifiés par séparation immunomagnétique ou une technique équivalente, et comptés par microscopie de contraste immunofluorescent ou interférentiel différentiel, par PCR quantitatif ou par une autre technique reconnue qui peut donner des résultats équivalents.

Emploi des instruments – centrifugeuses, appareil de séparation immunomagnétique, thermocycleur et logiciel de PCR en temps réel (quantitatif), ou microscope approprié.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses – Un blanc de la méthode et un échantillon de contrôle positif enrichi pour chaque 20 échantillons, ou pour chaque semaine où des échantillons sont analysés si 20 échantillons ou moins sont analysés.

Expédition et entreposage des échantillons

1. Les échantillons doivent être expédiés par service de messagerie de nuit le jour même de leur prélèvement. Ils doivent être entreposés à une température de 4 ± 3 °C sans les congeler pendant leur transport. 

2. On doit commencer à traiter les échantillons dans les 48 heures qui suivent leur prélèvement.

3. Le laboratoire doit achever la purification et la détection dans la même journée pour minimiser le temps que tout organisme ciblé qui est présent dans l’échantillon passe dans l’éluat ou la matrice concentrée. La détection doit se faire dans les 72 heures qui suivent la purification.

Critères de performance de la méthode – conformément aux méthodes 1622 et 1623 du US-EPA.

Les critères d’acceptation de la méthode sont montrés au tableau 4.3.16. Les critères de précision et de récupération initiaux et continus sont fondés sur les résultats d’échantillons enrichis. L’analyse d’au moins quatre échantillons enrichis avec 100 à 500 ookystes est nécessaire pour calculer la précision et la récupération initiales.

Le critère d’acceptation pour la récupération moyenne est de 13 à 143 %, selon l’équation suivante :
R= 100 x Ner – Ne
   T

Où :

R est le pourcentage de récupération



Ner est le nombre d’ookystes décelés dans l’échantillon enrichi



Ne est le nombre d’ookystes décelés dans l’échantillon non enrichi



T est la valeur réelle des ookystes enrichis

L’écart-type relatif maximal d’au moins cinq échantillons avec un taux de récupération de 24 à 100 % ne doit pas dépasser 55.

La différence relative maximale en pourcentage (DRP) (précision) est de 67. Ceci est calculé avec l’équation suivante :

DRP = 100 x |NME – NDME|

Xmoyen

Où :

DRP est la différence relative en pourcentage



NME est le nombre d’ookystes décelés dans la matrice enrichie


NDME est le nombre d’ookystes décelés dans le duplicata de la matrice enrichie

Xmoyen est le nombre moyen d’ookystes décelés dans la matrice enrichie et son duplicata

Tableau 4.3.16 – Critères d’acceptation du contrôle de la qualité pour le Cryptosporidium (US-EPA, 2001)

	Test de performance
	Critère d’acceptation

	Précision et récupération initiales

    Récupération moyenne (en pourcentage)

    Précision (écart-type relatif maximal)
	24-100

55

	Précision et récupération continues (en pourcentage)
	11-100

	Matrice enrichie/duplicata de la matrice enrichie (pour des modifications de la méthode)

    Récupération moyenne1 (en pourcentage)

    Précision (différence relative maximale en pourcentage)
	13-143

67


(1) Le critère d’acceptation pour la récupération moyenne de ME/DME sert de critère d’acceptation pour la récupération de la ME lors de l’utilisation routinière de la méthode.

(2) Certaines matrices d’échantillon peuvent empêcher les critères d’acceptation d’être satisfaits.

Méthode de référence – La méthode 1622 ou 1623 du US-EPA pour l’eau peut être modifiée pour être utilisée pour les matrices de MSNA diluées. La méthode E3491 du MOE pour les eaux usées des abattoirs peut être utilisée pour les échantillons de 100 mL ou 4 g. Dans tous les cas, les critères de performance de la méthode doivent être satisfaits pour la précision et récupération initiales. 

4.3.17 Kystes de Giardia 

Matrice
Matières de source non agricole qui ne sont pas des matières sèches biologiques provenant d’égouts et qui ne renferment pas des matières de vidange, sauf le compost de catégorie B
Analyse 

Les matières de source non agricole qui ne sont pas des matières sèches biologiques provenant d’égouts et qui ne renferment pas des matières de vidange doivent être testées et analysées pour déterminer s’il s’agit de pathogènes TP1. De telles matières ne peuvent pas être épandues sur des biens-fonds où des concentrations de Giardia sont décelées dans des échantillons de 4 g (poids à sec) ou de 100 mL (échantillon aqueux). On s’attend à ce que les limites de détection soient d’au moins 25 kystes par échantillon de 4 g ou de 100 mL (Rose et al, 2004. Water Environment Research Foundation (WERF), Report No. 00-PUM-2T). On doit analyser des échantillons de MSNA liquides d’au moins 100 mL ou des échantillons de matières solides d’au moins 4 g (poids à sec) pour déclarer que le pathogène n’est pas détectable.
Principe de la méthode – Les kystes de Giardia sont concentrés à partir de l’échantillon, purifiés par séparation immunomagnétique ou une technique équivalente, et comptés par microscopie de contraste immunofluorescent ou interférentiel différentiel, par PCR quantitatif ou par une autre technique reconnue qui peut donner des résultats équivalents. La méthode choisie doit respecter les critères de performance décrits ci-dessous.

Préparation de l’échantillon 

Liquide : Un volume de liquide est concentré par centrifugation ou une autre technique appropriée.

Solide : Un volume d’eau de dilution tampon est ajouté à une quantité dosée de MSNA. Les kystes de Giardia sont purifiés par séparation immunomagnétique ou une technique équivalente, et comptés par microscopie de contraste immunofluorescent ou interférentiel différentiel, par PCR quantitatif ou par une autre technique reconnue qui peut donner des résultats équivalents.

Emploi des instruments – centrifugeuses, appareil de séparation immunomagnétique, thermocycleur et logiciel de PCR en temps réel (quantitatif), ou microscope approprié.

Expédition et entreposage des échantillons

1. Les échantillons doivent être expédiés par service de messagerie de nuit le jour même de leur prélèvement. Ils doivent être entreposés à une température de 4 ± 3 °C sans les congeler pendant leur transport. 

2. On doit commencer à traiter les échantillons dans les 48 heures qui suivent leur prélèvement.

3. Le laboratoire doit achever la purification et la détection dans la même journée pour minimiser le temps que tout organisme ciblé qui est présent dans l’échantillon passe dans l’éluat ou la matrice concentrée. La détection doit se faire dans les 72 heures qui suivent la purification.

Échantillons de CQ du laboratoire par série d’analyses – Un blanc de la méthode et un échantillon de contrôle positif enrichi pour chaque 20 échantillons, ou pour chaque semaine où des échantillons sont analysés si 20 échantillons ou moins sont analysés.

Critères de performance de la méthode – conformément aux méthodes 1622 et 1623 du US-EPA.

Les critères d’acceptation de la méthode sont montrés au tableau 4.3.17. Les critères de précision et de récupération initiaux et continus sont fondés sur les résultats d’échantillons enrichis. L’analyse d’au moins quatre échantillons enrichis avec 100 à 500 kystes est nécessaire pour calculer la précision et la récupération initiales.

Le critère d’acceptation pour la récupération moyenne est de 13 à 143 %, selon l’équation suivante :
R= 100 x Ner – Ne
   T

Où :

R est le pourcentage de récupération



Ner est le nombre de kystes décelés dans l’échantillon enrichi



Ne est le nombre de kystes décelés dans l’échantillon non enrichi



T est la valeur réelle des kystes enrichis

L’écart-type relatif maximal d’au moins cinq échantillons avec un taux de récupération de 24 à 100 % ne doit pas dépasser 55.

La différence relative maximale en pourcentage (DRP) (précision) est de 67. Ceci est calculé avec l’équation suivante :

DRP = 100 x |NME – NDME|

Xmoyen

Où :

DRP est la différence relative en pourcentage



NME est le nombre de kystes décelés dans la matrice enrichie


NDME est le nombre de kystes décelés dans le duplicata de la matrice enrichie

Xmoyen est le nombre moyen de kystes décelés dans la matrice enrichie et son duplicata

Tableau 4.3.17 – Critères d’acceptation du contrôle de la qualité pour le Giardia (US-EPA, 2001)

	Test de performance
	Critère d’acceptation

	Précision et récupération initiales

    Récupération moyenne (en pourcentage)

    Précision (écart-type relatif maximal)
	24-100

49

	Précision et récupération continues (en pourcentage)
	14-100

	Matrice enrichie/duplicata de la matrice enrichie (pour des modifications de la méthode)

    Récupération moyenne1 (en pourcentage)

    Précision (différence relative maximale en pourcentage)
	15-118

30


(1) Le critère d’acceptation pour la récupération moyenne de ME/DME sert de critère d’acceptation pour la récupération de la ME lors de l’utilisation routinière de la méthode.

(2) Certaines matrices d’échantillon peuvent empêcher les critères d’acceptation d’être satisfaits.

Méthode de référence – La méthode 1622 ou 1623 du US-EPA pour l’eau peut être modifiée pour être utilisée pour les matrices de MSNA diluées. La méthode E3491 du MOE pour les eaux usées des abattoirs peut être utilisée pour les échantillons de 100 mL et/ou 4 g. Dans tous les cas, les critères de performance de la méthode doivent être satisfaits pour la précision et récupération initiales. 

5.0
Acronymestc "5.0
ACRONYMS"
AAS

Spectrophotométrie d’absorption atomique

CV-AAS
Spectrophotométrie d’absorption atomique à vapeur froide

DCP

Plasma à courant continu

DSL/MEO
Direction des services de laboratoire, ministère de l’Environnement de l’Ontario 

ÉTR 

Écart-type relatif

GPS

Système de positionnement global

HYD-FAAS
Spectrophotométrie d’absorption atomique sans flamme, système hydrure

ICP

Spectroscopie avec plasma couplé par induction

ICP/AES
Spectroscopie d’émission atomique avec plasma couplé par induction

ICP/MS
Spectroscopie de masse avec plasma couplé par induction

ICP/OES
Spectroscopie d’émission optique avec plasma couplé par induction

LDM

Limite de détection de la méthode

MRC

Matériau de référence certifié

NIST
National Institute of Standards and Technology (Gaitersburg, Maryland, É.-U.)

SD

Seuil de déclaration

US-EPA
Environmental Protection Agency (É.-U.)

6.0
Glossaire tc "6.0
GLOSSARY "
Ajout d’étalons : Ajout de quantités connues de l’analyte présentant de l’intérêt à une ou plusieurs fractions d’un même échantillon dans le but de déterminer la présence de différents constituants de la matrice et l’éventuelle interférence de ces constituants sur la méthode analytique. 

Analyses répétées : Analyses effectuées au même moment sur des échantillons élémentaires qui peuvent être subdivisés à l’intérieur du laboratoire. Des échantillons répétés sont prélevés pendant tout le processus de la méthode pour évaluer la précision de la méthode à l’intérieur des séries d’analyses ou l’homogénéité de la matrice d’échantillon. 

Azote ammoniacal : Forme de l’azote comprenant l’ammoniac dissous et les ions ammonium. 

Azote des nitrates : Comprend l’azote des nitrates et l’azote des nitrites. 

Blanc, blanc de la méthode : Eau pure ou autre type de blanc (c.-à-d. acide ou solvant) utilisé pour la vérification de l’absence de contamination des réactifs, de la verrerie de laboratoire et des processus de la méthode. 

Eau ou solvant enrichi : Eau ou solvant auquel ont été ajoutés un ou plusieurs analytes présentant de l’intérêt de manière à vérifier le taux de récupération à la suite de changements dans la méthode ou dans des parties de la méthode. 

Échantillon composite : Échantillon constitué d’un certain nombre de sous-échantillons soigneusement mélangés les uns avec les autres. 

Échantillon en duplicata : L’un de deux échantillons prélevés à un même point d’échantillonnage et au même moment de manière à minimiser les différences entre les échantillons. 

Échantillon enrichi : Échantillon provenant d’une matrice d’échantillon à laquelle ont été ajoutés un ou plusieurs analytes présentant de l’intérêt de manière à vérifier le taux de récupération de la méthode ou de parties de la méthode. 

Échantillon répété : Une deuxième partie aliquote ou une partie aliquote supplémentaire d’un échantillon prélevé au hasard à l’intérieur d’une même série d’analyses. 

Échantillon représentatif : Échantillon de matière prélevé de manière à ce que sa composition et ses caractéristiques soient essentiellement les mêmes que celles de la matière d’origine. 

Élément nutritif : Comprend les engrais, les matières organiques, les matières sèches biologiques, le compost, le fumier, les boues, les boues de papetières et d’autres matières épandues sur des biens-fonds afin d’améliorer la croissance des cultures ou pour une utilisation prescrite, mais ne comprend pas toutes les matières qui, selon le Règlement, ne satisfont pas la définition d’élément nutritif. 

Étalon analytique : Série d’étalons chimiques des analytes cibles utilisés pour établir un rapport entre la réponse instrumentale et la concentration. 

Étalon interne : Composé, qui est représentatif du ou des composés présentant de l’intérêt et que l’on ne s’attend pas de trouver dans la matrice, ajouté dans tout extrait d’échantillon et de solution analysé. Surveille les pertes ou gains attribuables à la méthode analytique. Les données peuvent être corrigées ou non selon le taux de récupération calculé. 

Géoréférence : Jeu particulier de coordonnées à l’intérieur d’un système numérique de coordonnées de quadrillage (p. ex. latitude-longitude ou projection de Mercator transverse) utilisé pour identifier avec précision un lieu géographique. 

Matériau de référence (MR) : Matériau, suffisamment homogène et stable du point de vue de ses propriétés déterminées, qui a été jugé comme pouvant servir à son utilisation prévue pour mesurer ou examiner des propriétés nominales.

Matériau de référence certifié (MRC) : Matériau accompagné d’un certificat dont les propriétés sont certifiées par une procédure validée avec incertitude à un niveau de confiance.

Matériaux de vérification de la matrice : Les matériaux servant à la vérification de la matrice sont habituellement des matériaux naturels soumis aux processus de la méthode afin de surveiller le taux de récupération de la méthode. Ce sont souvent des mélanges composites d’échantillons internes dont les valeurs et caractéristiques sont établies. 

Matrice : Tout type de matière (sol, fumier, boue d’épuration, par exemple). 

NMAN : Logiciel ou cahier (méthode manuelle) mis au point par le MAAARO pour la préparation des plans de gestion des éléments nutritifs.

Plan de gestion des éléments nutritifs : Plan faisant en sorte que l’épandage sur des biens-fonds de matières renfermant des éléments nutritifs réponde aux besoins agronomiques des cultures tout en minimisant les répercussions sur l’environnement. 

Série d’analyses : Groupe d’échantillons soumis ensemble à chacune des étapes d’une méthode analytique. 

Sous-échantillon : Échantillon unique prélevé directement de la matière échantillonnée, partie d’un échantillon composite. 

Système de gestion de la qualité : Ensemble d’éléments interreliés (p. ex. politiques et objectifs) qui imposent et contrôlent les mesures visant la qualité mises en place par une installation. 

Système de positionnement global (GPS) : Méthode de détermination d’une géoréférence à l’aide d’un récepteur GPS. 

Unité nutritive : Quantité d’éléments nutritifs qui donne à l’engrais une valeur de remplacement correspondant au moindre de 43 kilogrammes d’azote ou de 55 kilogrammes de phosphate en tant qu’éléments nutritifs, tel qu’établi par référence dans le Protocole de gestion des éléments nutritifs. 

� Bien que dans le Règlement de l’Ontario 267/03, le terme lagoon soit rendu par bassin de stabilisation, le terme storage lagoon et sa forme abrégée lagoon utilisés dans le présent texte sont rendus par les termes bassin de stockage et bassin, et le terme stabilization pond est rendu par étang de stabilisation.
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