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Apport de la mesure en continu pour la gestion de la qualité
des effluents de temps de pluie en réseau d’assainissement

Résumé

L’objectif de ce travail de thése est de démontrer qu’il est possible d’utiliser des mesures en
continu de turbidité pour suivre la pollution particulaire dans les réseaux d’assainissement et
d’évaluer I’apport de ces mesures pour la gestion des réseaux en temps réel ou en temps différé.

Dans une premiére partie, la mise en ceuvre de la mesure en continu de turbidité est décrite. Les
éléments principaux contribuant a I’incertitude sont identifiés et des méethodes de calcul des
incertitudes adaptées sont proposées. Les questions de fiabilité et de représentativité de la mesure
de turbidité sont traitées et aboutissent a des solutions d’installation des sondes in situ et a des
protocoles de suivi et de maintenance. Enfin, les perturbations affectant le signal sont quantifiées
et des méthodes de filtrage sont comparées.

La deuxieme partie est consacrée a I’analyse du comportement de la turbidité a partir des
données acquises sur deux sites du réseau unitaire parisien en 2006. 80 événements pluvieux sont
décrits par leurs concentrations moyennes et maximales et par leurs courbes de distribution
masse/volume. Ces critéres ont été intégrés dans des typologies qui ont ensuite été mises en
relation avec des parameétres de débit et de durée de temps sec ayant précéedé I’événement. Cette
analyse permet de caractériser la variabilité de facon détaillée. La variabilité de la décantabilité
des particules a été également étudiéee a partir de données provenant de bassins de décantation.

Enfin, deux applications sont proposees. La premiére est une évaluation en temps différé de flux
de polluants. Deux modes d’exploitation de prélevements d’échantillons réalisés sur un nombre
fixé d’événements pluvieux sont comparés. L’un n’utilise que les résultats d’analyses des
échantillons au laboratoire pour établir une concentration moyenne. L’autre utilise les
prélevements pour établir des relations entre turbidité et paramétres polluants, ensuite appliquées
a des mesures en continu de turbidité.

Une seconde série d’applications porte sur I’utilisation de la turbidité pour la gestion en temps
réel des flux. Deux configurations-types génériques ont été étudiées. Pour chacune, une stratégie
utilisant seulement le débit est comparée a une stratégie utilisant turbidité et débit. Les
simulations sont effectuées pour de larges gammes de paramétrage des configurations et avec des
données réelles de débit et de turbidité en entrée du systéme.

Pour les applications d’évaluation de flux comme de gestion en temps réel, le gain apporté par la
turbidité est chiffré et s’avere significatif.

Mots clés

Etalonnage, filtrage, flux de polluants, gestion en temps réel, incertitudes, relations de
calibration, réseau unitaire, simulations, temps de pluie, turbidité.



Contribution of continuous turbidity measurements to the
management of effluent quality in sewer systems during wet
weather

Abstract

The purpose of this thesis is to prove the usefulness of continuous turbidity measurements for the
monitoring of particulate pollution in combined sewer systems, and assess the contribution of
these measurements to real-time and lagged control of sewer systems.

In the first part, the implementation of continuous turbidity measurements is described. The main
uncertainties components are identified and appropriate calculation methods for the uncertainties
are proposed. The issues of reliability and representativeness of turbidity measurements are
treated and lead to solutions for the in situ installation of turbidimeters and the definition of
proper monitoring and maintenance protocols. Finally, the noise which disturbs turbidity
measurements is quantified, and filtering methods are compared.

The second part is devoted to the analysis of turbidity behaviour, drawing from data monitored
on two sites in the combined sewer of Paris in 2006. Eighty rain events are described by their
mean and maximum concentrations and by their mass/volume distribution curves. These criteria
are used to define typologies, which are then linked to flow parameters and to the antecedent dry
weather period of the event. This analysis leads to a detailed description of variability. The
variability of the settling characteristics of the particles was also studied using data coming from
sedimentation tank.

Finally two applications are developed. The first is an assessment of lagged pollutant loads. Two
methods for exploiting samples taken during a fixed number of rain events are compared. The
first method only uses the results of sample analysis to establish an average concentration. The
second method uses samples to calibrate relationships between turbidity and pollutant
parameters, which are then applied to continuous turbidity measurements.

Another group of applications deals with the use of turbidity for real time control of pollutants
flows. Two kinds of configuration were studied. For each one, a strategy only using flow data is
compared with a strategy using turbidity and flow data. Simulations are performed for a wide
range of configuration parameters with real flow and turbidity data at the entrance of the system.

For the application of assessment of pollutants flow as well as for real time control applications,
the improvement brought by turbidity was assessed and proved to be significant.

Keywords

Calibration, calibration relationships, combined sewer, filtering, pollutants loads, real time
control, simulations, turbidity, uncertainty, wet weather.
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« Croyez ceux qui cherchent la vérité, doutez de ceux qui la trouvent. »

André Gide

Evolution des politiques publiques en
assainissement : problématiques opérationnelles

Ce début de siecle est marqué par la montée en puissance des préoccupations environnementales
et des questions de développement durable. Les problématiques liées a I’eau et aux milieux
aquatiques sont des questions de premier plan, relayées par un cadre réglementaire de plus en
plus strict. La Directive cadre européenne sur I’eau de 2000 a ainsi pour objectif le retour au bon
état écologique et chimique de toutes les masses d’eau d’ici 2015 (WFD, 2000). Or, les rejets
urbains par temps de pluie sont I’'une des causes de dégradation des milieux naturels. De
nombreuses études menées depuis les années 1970 ont démontré 1’importance de la pollution
qu’ils provoquent et leur impact néfaste sur les milieux aquatiques (Bromach, 2002; Diaz-Ferros
et al., 2002; Even et al., 2004; Gromaire et al., 2001; Krecji et al., 1987; Saget et al., 1995; US
Environmental Protection Agency, 1983). En France, la maitrise de cette pollution pluviale est
devenue un enjeu crucial pour les gestionnaires de réseaux d’assainissement. La gestion des flux
polluants de temps de pluie est toutefois une problématique complexe qui a évolué avec le
développement des réseaux d’assainissement et de leurs modes de gestion.

Les réseaux d’assainissement structurés, tels que nous les connaissons aujourd’hui, se sont
développés a partir du 19°™ siécle sous I’impulsion des hygiénistes et a la suite des grandes
¢pidémies de choléra de 1832 et de 1848. La priorit¢ est alors d’évacuer les effluents hors de la
ville, le plus vite possible. Au début du 20°™ siécle, 1’assainissement urbain devient une
technique urbaine encadrée par des normes techniques telles que la circulaire générale 1333.
L’explosion démographique dans les zones urbaines a la fin des années 50 génére des
dysfonctionnements des ouvrages causant inondations et pollution du milieu récepteur lors des
événements pluvieux. Les réseaux ne peuvent plus prendre en charge le volume supplémentaire
généré par temps de pluie. En effet, I’'urbanisation a entrainé une imperméabilisation croissante
des sols et donc, une augmentation des volumes d’eau ruisselés et des vitesses d’écoulement par
temps de pluie. Le développement des réseaux séparatifs, qui séparent la collecte des eaux usées
de celle des eaux pluviales, constitue une premiére réponse a ces problémes. Mais les eaux
pluviales, longtemps considérées comme « propres », géneérent également une pollution
importante en raison du lessivage des surfaces urbaines (Gromaire-Mertz ef al., 1998).

Dans ce cadre, les gestionnaires des réseaux d’assainissement doivent faire face a des contraintes
de gestion de plus en plus complexes. La maitrise de la pollution des eaux pluviales doit en effet
aller de pair avec la garantie de la sécurité des populations face aux risques d’inondations. Les
contraintes économiques et d’espace ne permettent pas aux gestionnaires d’investir massivement
dans des infrastructures qui pourraient répondre simultanément a ces deux objectifs. Ces
dernicres années, I’une des solutions envisagées dans de nombreux réseaux a été d’optimiser les
capacités et les ressources existantes au moyen de systémes de gestion en temps réel grace a
I’automatisation des systemes d’assainissement et au traitement informatisé des données
hydrauliques et hydrologiques. Apparu au milieu des années 60 dans les réseaux
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d’assainissement, ce concept s’est surtout développé entre 1975 et 1985 grace aux progres de la
métrologie, de I’informatique et de la simulation des écoulements par modélisation (Bachoc,
1984; Chocat, 2005; Chocat & al., 1997; Colas et al., 2004; Schiitze et al., 2004). La gestion en
temps réel permet de modifier les écoulements dans le réseau grace a des actionneurs
commandés a distance. Les actions effectuées dépendent d’une stratégie globale de contrdle et
des valeurs renvoyées par les capteurs du réseau. La procédure de contrdle est élaborée pour
répondre a des objectifs d’amélioration du fonctionnement du réseau et de I’état du milieu
naturel récepteur, voire d’amélioration du fonctionnement de la station d’épuration. En Seine-
Saint-Denis, pour de petites pluies, le remplissage des ouvrages de stockage est ainsi forcé pour
¢éviter un déversement direct des effluents dans le milieu récepteur (Bachoc, 1984). La gestion en
temps réel apparait donc comme une réponse possible pour réduire les rejets urbains de temps de
pluie. Cependant, la mise en place de tels systémes requiert des systémes de mesures en continu
et en temps réel performants ainsi qu’une prise en compte des incertitudes (Chocat, 2005) et des
progres doivent encore étre réalisés dans ce domaine.

L’amélioration de la gestion de temps de pluie suppose également de bien connaitre le
fonctionnement des réseaux et des flux de polluants qui y transitent. Instituée aprés la mise en
place de la Directive européenne du 21 mai 1991 sur le traitement des eaux résiduaires urbaines,
I’autosurveillance des systemes de collecte a permis de fixer un cadre pour le contrdle et la
surveillance des rejets urbains (Méradou, 2001). Ces dispositions réglementaires émanent de la
loi sur I’eau du 3 janvier 1992 et de 1’arrété du 22 décembre 1994 relatif a la surveillance des
ouvrages de traitement et de collecte. Cet arrété impose a I'exploitant d’un réseau
d'assainissement la mesure en continu des débits et l'estimation des charges polluantes déversées
par temps de pluie en maticres en suspension (MES) et demande chimique en oxygene (DCO)
pour tout déversoir d'orage au droit duquel la charge de temps sec en DBOs (demande biologique
en oxygene a 5 jours) est supérieure ou égale a 600 kg par jour. Cet arrété a permis aux
gestionnaires de réseaux et aux agences de 1’eau de disposer d’une base de données sur les
volumes d’effluents rejetés dans le milieu naturel au niveau des déversoirs d’orage.
L’importance de ’autosurveillance a d’ailleurs été confirmée par 1’arrété du 22 juin 2007 qui
remplace et renforce celui du 22 décembre 1994.

Si le suivi des débits de temps de pluie est relativement bien assuré dans le cadre de
I’autosurveillance, des améliorations doivent étre apportées au suivi de la qualité. L’arrété ne
demande qu’une estimation des charges polluantes déversées en MES et DCO. En général, les
déversoirs d’orage sont donc uniquement équipés de débitmétres permettant I’évaluation des
volumes déversés. La charge polluante déversée est ensuite estimée a partir de ces volumes
multipliés par une concentration moyenne en MES ou DCO. Cette concentration moyenne est
¢tablie a partir de quelques prélevements d’échantillons d’effluents lors de campagnes de
mesures par temps de pluie. Une étude sur le bassin versant du Marais a Paris entre 1996 et 1997
a montré qu’il était nécessaire d’échantillonner une vingtaine d’événements pluvieux pour
atteindre un niveau d’incertitudes de = 25 % sur 1’évaluation des flux annuels déversés en MES
ou DCO (Mourad, 2005). Or, une enquéte a montré que dans plus de 50 % des cas, le nombre
d’événements utilisés pour évaluer les flux de polluants ne dépasse pas 5 (Gromaire et al., 2002).
Le nombre limité au cours d’une année des campagnes d’échantillonnage s’explique par le cofit
¢levé de ces campagnes qui requicrent également beaucoup de personnel. Les difficultés de
conservation de 1’échantillon dans de bonnes conditions et les erreurs d’analyses entrainent par
ailleurs des erreurs de I’ordre de 20 % sur la détermination de la concentration en MES ou DCO
d’un échantillon (Maréchal, 2000).

La méthode traditionnelle de mesures des MES ou de la DCO par préléevements d’échantillons
puis analyses au laboratoire présente donc des difficultés opérationnelles dont I'une des
conséquences directes est une évaluation de charges polluantes en MES et DCO affectées
d’incertitudes importantes (Mourad, 2005).
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Au-dela des obligations strictement réglementaires de 1’autosurveillance, I’analyse en temps
différé des flux transitant en divers points d’un réseau de collecte permet d’évaluer les
performances du systéme et de mieux comprendre son fonctionnement. Les questions relatives
aux mesures de la qualité en réseau d’assainissement correspondent donc a un véritable enjeu et
vont étre abordées dans cette these a travers la mesure en continu de turbidité. Cette mesure
permet en effet un suivi de paramétres polluants comme les MES en continu, a pas de temps fin
mais de facon indirecte. L’intérét supplémentaire de telles mesures par rapport aux mesures de
débit doit étre démontré pour des applications telles que 1’évaluation des flux de polluants ou la
gestion en temps réel dans les réseaux en regard des objectifs de meilleure évaluation et de
diminution des rejets urbains de temps de pluie.

Auparavant, la faisabilité pratique de cette mesure, souvent considérée avec méfiance par les
gestionnaires de réseaux, sera étudiée en détail pour répondre aux questions de métrologie, de
mise en ceuvre des dispositifs en réseau et d’exploitation des mesures.

Problématiques scientifiques liées a la pollution
particulaire dans les réseaux

Les matieres en suspension (MES) sont des particules avec un diametre supérieur a 0,45 um. En
général, les particules en suspension dans les réseaux sont des particules fines avec un diameétre
moyen de 25 a 44 um (Chebbo et al., 1995). Les MES causent de multiples problemes en réseau
d’assainissement. En effet, les dépots de MES dans les collecteurs générent des phénomenes
d’envasement, de dégradation anaérobie ou de détérioration du matériel en raison de colmatages
et d’abrasion (Ashley et al., 2000; Chebbo et al., 1995; Maréchal, 2000). Les MES sont
également reconnues comme étant le principal vecteur de la pollution dans les réseaux (Ashley et
al., 2005; Chebbo et al., 1995). Une étude sur les bassins versants du réseau unitaire parisien a
montré que les MES fixaient environ 84 % de la pollution totale en DCO, 82 % de la DBOs
(demande biologique en oxygene a 5 jours), 74 % du cadmium, 94 % du cuivre, 97 % du plomb,
88 % du zinc et 92 % des HAP (hydrocarbures aromatiques polycycliques) (Gasperi et al.,
2006a).

Le suivi de la dynamique de la pollution particulaire permettrait donc potentiellement de mieux
gérer la pollution dans les réseaux d’assainissement. L’¢tude des MES nécessite toutefois des
moyens expérimentaux lourds en termes de prélévements. L utilisation de dispositifs indirects de
mesure comme la turbidit¢ est une solution possible mais certains redoutent que des
changements dans les relations entre parametre polluant et parametre optique rendent son
utilisation difficile. Les caractéristiques des MES sont en effet réputées variables (Field &
Sullivan, 2003; Maréchal, 2000). Cette variabilit¢ dépend en fait de 1’échelle spatiale et
temporelle. D’un événement pluvieux a un autre, la taille, la densité, la capacité a la décantation,
la forme ou encore la teneur en matiere organique des particules peuvent varier en fonction de la
nature des effluents, des différents apports particulaires par temps de pluie et des transformations
chimiques et biologiques subies dans le réseau. Cette variabilité¢ inter-événementielle a été
observée dans de nombreuses études (Gasperi et al., 2006a; Gromaire et al., 2006; Ruban et al.,
2001). En revanche, a l’'intérieur d’un méme événement pluvieux, les caractéristiques des
particules ne varient pas beaucoup. De méme, au-dela d’une certaine échelle spatiale, les
caractéristiques des MES sont comparables d’un site a un autre (Gasperi et al., 2006a). La
pertinence de la turbidité pour mesurer les MES doit donc étre démontrée par rapport aux
objectifs que 1’on se fixe.
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Les mécanismes de transport solide en réseaux sont complexes et assez mal connus (Field &
Sullivan, 2003). Dans 1’écoulement des flux, des phénomeénes de sédimentation et de remise en
suspension de dépots se superposent aux apports par ruissellement. Par ailleurs, la description
des phénomenes physiques ne suffit pas car des phénoménes chimiques et biologiques modifient
¢galement les processus. Ces phénomenes physiques, chimiques et biologiques interagissent a
des échelles spatiales et temporelles différentes (Ahyerre et al., 1998). Les mécanismes sont
donc difficiles a comprendre et & modéliser (Ahyerre et al., 1998; Chebbo et al., 1995; Krecji et
al., 1987). La description des processus de transport solide se heurte également a 1’absence d’un
¢échantillonnage suffisamment fin pour appréhender tous les changements dans la dynamique des
MES. Un préleveur classique ne contient en général que 24 flacons. Dans le meilleur des cas, la
dynamique de la pollution particulaire au cours d’un événement ne peut donc étre connue qu’a
travers ces 24 points alors que les changements de concentration peuvent se faire de fagon
brutale, a des échelles de temps trés courtes (Bertrand-Krajewski, 2004).

Les difficultés de mesures des MES, I’absence d’échantillonnage a pas de temps fin et la
variabilité de la dynamique sont responsables des échecs des tentatives d’intégration de données
de qualité¢ dans des logiciels opérationnels (Ahyerre ef al., 1998; Jack et al., 1996; Kanso et al.,
2005). Jusqu’a présent, les modeles de qualité n’ont pas rencontré un grand succes chez les
gestionnaires en raison de leur faible pouvoir prédictif (Kanso et al., 2005). L’¢élaboration d’un
modele de dynamique de la qualit¢ des flux dans les réseaux nécessite de décrire des
phénomenes complexes. La premicre difficulté est de parvenir a convenablement décrire les
processus, notamment les écoulements transitoires et les discontinuités liées a la forme des
canalisations (Ahyerre et al., 1998). Ensuite, méme si un mode¢le décrit bien les processus, sa
fiabilit¢ dépend en partie des données de calibration. Ces données, particulierement celles de
concentration de polluants, sont en général trop parcellaires (Ahyerre et al., 1998). Le calage des
parametres des modeles pose donc de grandes difficultés (Kanso et al., 2005).
L’obtention de mesures de qualité précises et fiables, sur des périodes temporelles longues, a des
échelles de temps fines, en plusieurs points du réseau pourrait résoudre certains problémes. De
telles bases de données, notamment en concentration en MES, permettraient :

- d’améliorer les connaissances sur les processus et donc la description mathématique de la

dynamique du transport solide,
- de disposer de données de calibration.

La mesure de la qualité des effluents en réseau est un enjeu de taille dont dépendent les progrés
dans la compréhension et la modélisation des phénomenes, et donc, dans I’intégration de la
qualité dans les stratégies de gestion en temps réel des réseaux. La mesure classique des MES
par prélévements ne peut pas répondre aux exigences de finesse d’échantillonnage et de
continuité temporelle. Depuis quelques années, des recherches se sont donc orientées sur
I’utilisation de mesures en continu de turbidit¢é comme moyen d’acces a la dynamique de la
pollution particulaire dans les réseaux.

La mesure en continu de turbidité

Dans cette these, nous nous intéressons a la mesure de la pollution particulaire et donc au suivi
des concentrations en MES. La turbidité est un outil particuliérement adapté pour la mesure des
MES. La turbidité se définit en effet comme « la réduction de la transparence d’un liquide due
aux matieres non dissoutes » (NF EN ISO 7027, 2000) c¢’est-a-dire colloidales et en suspension.
I1 s’agit d’une mesure optique qui évalue les modifications subies par un signal lumineux — émis
dans I’infrarouge dans le cas de la turbidité — aprés qu’il a traversé un volume d’effluent
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contenant des particules. Lorsqu’un faisceau lumineux rencontre des particules, sa trajectoire est
modifiée selon les lois de I’optique et de 1’¢lectromagnétisme (Bertrand-Krajewski et al., 2000) :

- Une partie du faisceau est diffusée par les particules dans toutes les directions,

- Une partie du faisceau émis passe entre et éventuellement a travers les particules si elles

ne sont pas opaques.

Un premier dispositif permet la mesure de la lumicre transmise : il s’agit d’une mesure par
atténuation du rayonnement infrarouge (Ruban et al., 2006). Un second dispositif mesure la
lumiére diffusée par les particules a 90°. Il s’agit d’une mesure par néphélométrie. Selon la
méthode utilisée (atténuation ou néphélométrie), la turbidité est mesurée en unit¢ FAU
(Formazin Attenuation Unit) ou FNU (Formazin Nephelometric Unit). Ces unités sont relatives a
des suspensions de formazine utilisées comme étalons (NF EN ISO 7027, 2000).
Par conséquent, la turbidimétrie est une mesure optique étroitement corrélée a la concentration
en particules et donc en MES. La turbidité dépend des caractéristiques optiques et géométriques
des particules et notamment de la granulométrie (Bertrand-Krajewski et al., 2000). La forme et la
masse volumique influent également sur la relation entre MES et turbidit¢ (Maréchal, 2000). A
concentrations égales en MES, des particules fines ont une turbidité supérieure a des particules
grossicres, et des particules organiques ont une turbidité supérieures a des particules minérales
(Ruban, 1995; Ruban et al., 2006). Malgré cette variabilité potentielle, ces dispositifs ont été mis
en ceuvre avec succes dans différents domaines car ils permettent de suivre la concentration en
MES, certes de fagon indirecte, mais en continu et a des pas de temps trés courts. La turbidité est
de plus en plus utilisée dans des études de transport sédimentaire en riviere (Lawler et al., 2006;
Mano et al., 2008; Minella et al., 2008; Old et al., 2003; Wass et al., 1997) voire en milieu marin
et estuarien (Mitchell et al., 2003; Suk et al., 1998, 1999). Dans les eaux de ruissellement
comme dans les effluents unitaires de temps sec et de temps de pluie, de bonnes corrélations
entre MES et turbidité ont été obtenues (Deletic & Maksimovic, 1998; Fletcher & Deletic, 2007;
Mels et al., 2004; Ruban et al., 2001). La DCO, majoritairement sous forme particulaire dans les
réseaux d’assainissement, est également bien corrélée a la turbidit¢ (Mels et al., 2004).
Néanmoins, les corrélations DCO/turbidité sont établies avec d’autres systemes optiques tels que
les mesures par absorption UV (Gruber et al., 2005; Griining & Orth, 2002; Ruban et al., 2001)
ou par spectrométres de type S::can® qui permettent un balayage de longueurs d’ondes multiples
(Lorentz et al., 2002).
Depuis quelques années, différents laboratoires ont donc mis en ceuvre des dispositifs de mesure
en continu de turbidit¢ dans des réseaux d’assainissement afin de mesurer la pollution
particulaire (Aumond & Joannis, 2005; El Hajj, 2005; Henckens, 2001; Henckens et al., 2002;
Langeveld ef al., 2005; Ruban, 1995; Ruban et al., 2005; Schellart, 2002).

Toutes ces études soulignent le potentiel de la turbidité comme outil de suivi, de compréhension
et de gestion des flux de MES et de DCO dans le réseau mais mettent également a jour des
problémes pratiques de mise en ceuvre. Les gestionnaires de réseaux d’assainissement se
montrent souvent sceptiques quant a [’utilisation opérationnelle de la turbidité en réseau
d’assainissement. Les turbidimetres requierent en effet un protocole adapté d’étalonnage et de
suivi. L’implantation de ces dispositifs dans un milieu aussi perturbé et hostile qu’un réseau
d’assainissement exige ¢galement des précautions particuliéres de protection contre
I’encrassement. Le développement de I’utilisation de la turbidit¢é demande donc non seulement
de mettre en évidence la faisabilité technique mais ¢galement de donner des clés pour obtenir des
mesures précises et fiables.
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Objectifs et organisation de la these

La thése se propose d’évaluer « I’apport de la mesure en continu pour la gestion de la qualité des
effluents de temps de pluie ». Par « mesure en continu », on entend mesures de turbidité. Le
terme « effluents de temps de pluie » rappelle les difficultés rencontrées par les gestionnaires
pour gérer le surplus de volume provoqué par 1’apport massif d’eaux pluviales dans les effluents
unitaires par temps de pluie. Le travail de thése sera donc essentiellement centré sur la gestion
des effluents en réseau unitaire. La « gestion de la qualité » suppose une approche prospective
sur la prise en compte de la qualité et son intégration dans la gestion des réseaux.

Ce travail de recherche a eu lieu au Laboratoire Eau Environnement Systémes Urbains (LEESU)
dans le cadre du programme de recherche OPUR (Observatoire des Polluants urbains en Ile-de-
France) en collaboration avec différents partenaires opérationnels d’lle-de-France (direction de
I’eau et de D’assainissement de Seine-Saint-Denis, direction des services de 1’eau et de
’assainissement du Val-de-Marne, service d’assainissement de la Ville de Paris, conseil régional
d’lle-de-France, agence de I’eau Seine-Normandie, syndicat interdépartemental de
I’assainissement de 1’ Agglomération Parisienne). Depuis 1994, le programme OPUR s’intéresse
a des problématiques relatives a la génération, au transport et au traitement des flux polluants des
rejets urbains de temps de pluie. Ce programme est une suite de projets de recherche d’une durée
moyenne de six ans (Chebbo et al., 2006). La premiere phase (1994-2000) était axée sur I’étude
du transfert des polluants a 1’échelle d’un petit bassin versant urbain en réseau unitaire (bassin
versant expérimental du Marais a Paris). Les résultats obtenus sur le bassin versant du Marais ont
orient¢ les recherches sur la variabilité des caractéristiques et des sources des polluants dans les
rejets urbains de temps de pluie entre I’amont et I’aval. L’échelle spatiale des études a donc été
augmentée a une série de six bassins versants de tailles croissantes (phase 2 du programme
OPUR, 2001-2006). Ces phases ont permis de caractériser les eaux pluviales, certains
mécanismes de transfert, ainsi que la contribution de différents apports (toitures, chaussées...)
mais ont également mis en évidence la complexité des phénoménes a 1’intérieur du réseau et la
variabilité inter-événementielle (Chebbo et al., 2006). A partir de 2006, la troisiéme phase
d’OPUR a été I’occasion d’élargir encore 1’échelle spatiale et les thématiques et de se centrer sur
une série de problématiques soulevées par les gestionnaires. L’un des volets de cette phase
concerne la mise en place d’outils de mesure en continu et 1’étude de leurs applications
potentielles (Ahyerre et al., 2006). Dans ce cadre, le travail de thése s’est en grande partie
appuy¢ sur deux sites expérimentaux du réseau d’assainissement unitaire parisien, équipés
chacun de turbidimétres depuis décembre 2005 et dont la maintenance est assurée par la Ville de
Paris. Ce travail de thése a également ét¢ mené en partenariat avec la Division eau du
Laboratoire central des ponts et chaussées (LCPC). La division eau du LCPC s’intéresse depuis
de nombreuses années a la mesure de turbidité et dispose de plusieurs sites de mesures équipés
'(SAP/IRSTV) dont I’exploitation des données a largement contribué a ce travail de recherche.
Enfin, des sites de 'OTHU (Observatoire de terrain en hydrologie urbaine) équipés de
turbidimetres, gérés et étudiés a 1’Institut national de sciences appliquées (INSA) de Lyon ainsi
que des données du GEMCEA (Groupement pour 1’évaluation des mesures en continu dans les
eaux et en assainissement) a Nancy ont été étudiés dans cette thése.

Cette theése repose donc sur des bases de données solides et fournies (notamment 3 ans de suivi
en continu de la turbidité, du débit et de la conductivité, au pas de temps de la minute, sur deux
sites parisiens) autour desquelles il a fallu construire une méthodologie cohérente afin de
répondre aux problématiques soulevées par la mesure de qualité en réseau d’assainissement.

! Site Atelier Pluridisciplinaire — Institut de Recherche en Sciences et Techniques de la Ville
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L’organisation de ce travail de recherche s’appuie sur les réponses a apporter aux questions
soulevées par les professionnels de 1’eau et les organismes de recherche sur les mesures de
turbidité et leurs applications.

La premiére partie porte sur I’évaluation de la précision et de la fiabilité des mesures en continu
de turbidité et aux moyens a mettre en ceuvre pour obtenir des données de qualité. Dans cette
partie, I’ensemble du processus de mesure est donc analysé griace aux retours d’expérience des
équipes de recherches travaillant sur les sites d’OPUR (LEESU), du SAP (LCPC), de ’OTHU
(INSA de Lyon) et du GEMCEA. L’approche métrologique des mesures de turbidité et
notamment les questions d’étalonnage sont traitées dans le premier chapitre. Un deuxiéme
chapitre s’intéresse aux solutions techniques et aux protocoles de maintenance permettant
I’implantation in situ des capteurs. Un troisieme chapitre permet de réfléchir aux modes
d’acquisition et de filtrage des données.

Se pose alors la question de I’intérét des mesures de turbidité pour une meilleure gestion des flux
polluants dans les réseaux d’assainissement. En effet, quelles informations spécifiques
contiennent les données de turbidité par rapport aux seules données de débit ? Quelle peut alors
étre leur utilisation potentielle, notamment pour 1’évaluation des flux polluants et pour des
stratégies de gestion en temps réel ? La deuxieéme partie de la thése se propose de conduire une
telle évaluation a travers d’une part, 1’étude de la variabilité des concentrations de temps de pluie
(chapitre 4) et d’autre part, a travers I’étude de la variabilité des distributions de masse des
polluants a I'intérieur des événements pluvieux (chapitre 5). Comme le temps sec apporte une
contribution importante dans les effluents unitaires de temps de pluie, I’importance et 1’impact
de la variabilité des flux de polluants par temps sec ont été étudiés dans le chapitre 6. Enfin, le
chapitre 7 s’intéresse au comportement de la turbidité au cours de la décantation et de la vidange
d’ouvrages de stockage.

Les troisieme et quatriéme parties sont consacrées a 1’évaluation chiffrée du gain apporté par la
turbidité pour deux applications choisies en raison de leur importance vis-a-vis des objectifs
environnementaux et réglementaires.

La premicére application est I’évaluation en temps différé de flux de MES et de DCO a partir de
mesures en continu de turbidité. La sensibilit¢ de cette évaluation aux données de calibration
constitue le point central de 1’étude, qui a nécessité le développement d’une méthodologie
adaptée. Cette méthodologie est décrite dans le chapitre 8 tandis que les résultats sont exposés
dans le chapitre 9.

La seconde application concerne I’utilisation de la turbidité dans des stratégies de gestion en
temps réel des réseaux d’assainissement. L’intégration de données de qualité dans les stratégies
de gestion semble étre une réponse pertinente pour remplir certains objectifs de diminution des
rejets urbains de temps de pluie non seulement en volume mais également en masse de polluants.
La partie IV propose donc I’évaluation de telles stratégies de gestion a partir de simulations
utilisant des données réelles et portant sur des cas types génériques qui permettent d’utiliser de
larges gammes de paramétrages. Une synthése bibliographique dresse d’abord un état des lieux
de la gestion en temps réel dans les réseaux (chapitre 10). Deux exemples de configuration sont
ensuite proposés et testés dans les chapitres 11 et 12.
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Partie |

Mise en ceuvre de la turbidité en
réseau d’assainissement

« Tous les égouts sont dans la nature. »

Coluche
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Partie I ; mise en oeuvre

Introduction

« Ce qui est admirable, ce n'est pas que le champ des étoiles soit si vaste, c'est que ['homme ['ait
mesuré. »

Anatole France

De nombreuses activités — recherche, industrie, commerce, santé — requicrent la quantification et
la modélisation de phénomeénes a partir d’observations. Ces observations sont issues de mesures
qui n’ont de sens que si I’on est capable d’y associer une valeur d’incertitude. Quel que soit le
contexte d’utilisation (laboratoire, terrain), le milieu d’utilisation (réseau d’assainissement,
riviere, atmospheére etc.) et quelle que soit la grandeur & mesurer, obtenir une mesure et savoir
évaluer I’incertitude sur cette mesure demande de réfléchir a tout un ensemble de pratiques. La
fiabilité, la précision et la représentativité de la grandeur mesurée dépendent directement des
pratiques de I’opérateur effectuant la mesure et de sa connaissance du capteur et de la grandeur
mesurée.

Peu de gestionnaires utilisent des mesures en continu de turbidité car ces dispositifs sont
supposés trop difficiles a mettre en ceuvre dans un réseau d’assainissement. Des collectivités
comme la Seine-Saint-Denis ont un retour d’expérience plutot négatif de I’installation de sondes
de turbidité dans le réseau, essentiellement en raison d’un manque de connaissances sur les
pratiques a mettre en ceuvre pour mesurer la turbidité. Dans ce contexte, il est important de
pouvoir démontrer comment les sondes de turbidité peuvent fournir des mesures exploitables
dans un réseau d’assainissement. Cette question a été traitée dans le cadre d’un groupe de travail
composé de chercheurs du LCPC, de I’'INSA de Lyon et du LEESU par I’intermédiaire de sites
ateliers équipés de turbidimetres (Tableau 1). Pour plus de clarté dans les appellations des sites
de mesures, des laboratoires et des programmes de recherche, le Tableau 1 reprend les
dénominations qui pourront étre indifféremment utilisées dans la suite de cette partie. Ce tableau
caractérise I’importance de I’expérience acquise par chacun des laboratoires grace a un suivi de
la turbidité en continu, la plupart du temps sur plusieurs années. Dans le cas du LCPC, le suivi a
méme commencé sur un autre site que Duchesse Anne, nommé Riniére, dés 2003. Les mesures
de terrain des sites des Quais et de Clichy ont été directement suivies et exploitées tout au long
de cette these a travers des expérimentations de terrain (étalonnages, réglages, etc.) et la mise au
point d’un protocole de suivi, de vérification et de validation des données.

Dans cette partie, les résultats seront principalement issus de ce suivi et de cette acquisition et se
baseront également sur I’expérience des équipes de recherche du LCPC, de I’'INSA de Lyon et
du GEMCEA a Nancy, qui dispose aussi d’un site de mesure.

Tableau 1 : Sites étudiés dans la partie |

Nom du

Programme de

. Lieu des Nom du ou des recherche ou . .
laboratoire ou . . Nature et durée du suivi
, . mesures site(s) observatoire de
de I’organisme . -,
terrain associé
LCPC Nantes Duchesse Anne SAP/IRSTV Continu depuis fin 2005
INSA de Lyon Lyon Ecully et Chassieu OTHU Continu depuis 1999
LEESU Paris Quais et Clichy OPUR Continu depuis fin 2005
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La mise en ceuvre de la mesure en continu de turbidité a été abordée a travers trois thématiques
qui permettent d’isoler les différentes sources d’incertitudes et de problémes de mesures (Figure

).

- Tout d’abord, la valeur fournie par un appareil de mesure, dans une unité donnée, doit
pouvoir étre reliée a une valeur connue grace a des procédures d’étalonnage et de
vérification permettant non seulement d’encadrer la mesure mais de la suivre et de la
controler dans le temps, en fonction de facteurs d’influence externes. Cette premicre
approche métrologique des mesures fait 1’objet du chapitre 1. Elle est représentée dans
les cases bleues de la Figure 1 ainsi que dans la case bleu-vert de réétalonnage et permet
le calcul des incertitudes d’étalonnage et expérimentales.

- Par ailleurs, les mesures environnementales sont en général effectuées sur le terrain et
non en laboratoire. La mise en ceuvre pratique est donc un point crucial qu’il convient de
maitriser. Dans le cas de la turbidité, les questions de mise en ceuvre in situ, trés
dépendantes du contexte et du milieu sont souvent spécifiques pour chaque cas pratique :
c’est I’objet du chapitre 2. Ces points sont mentionnés dans les cases jaunes de la Figure
1 qui aboutissent a une validation de I’installation du point de mesure, puis, a la mise en
place d’un protocole de suivi (case verte).

- Enfin, une mesure ne peut souvent pas étre exploitée brute mais demande un traitement
préalable. Les questions d’acquisition et de filtrage des données sont donc traitées dans le
chapitre 3 (case grise de la Figure 1). Il est a noter que si les questions de filtrage sont la
derniere étape de la mise en ceuvre, elles se posent également a ’amont pour vérifier les
choix techniques d’installation.

Choix du point et du mode de
mesure

Etalonnage

Ajustement et calcul des
incertitudes d’étalonnage
J L
Analyse des données
enregistrées a pas de temps
courts ou prélévement
d’échantillons

Vérification des conditions
de mesures (hydraulique,
profondeur, bulles d’air
etc.) et des conditions de
suivi (accessibilité etc.)

J L

Validation et filtrage des
données a posteriori

Calcul des incertitudes
expérimentales

J L Mise au_point du protocole,
Protocole de nettoyage et de traitements préliminaires
vérification des valeurs aberrantes et

du bruit
J L
Tests d’installation

Validation et filtrage des
données a posteriori et/ou en

temps réel

Controle de la dérive,
protection contre
I’encrassement

4 L

Réétalonnage et réglages

Ajustement et calcul des
incertitudes d’étalonnage

—>

Elimination des valeurs
aberrantes, élimination du
bruit

J L

Exploitation, Interprétation,
Modélisation

Absence de perturbations
majeures des mesures,
faisabilité technique,
résistance de I'installation

J L

Validation de I'installation

Figure I : Etapes de mise en oeuvre de la turbidité en réseau d’assainissement
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Partie I ; mise en oeuvre

Chapitre 1. Approche métrologique de la mesure de
turbidite

Un capteur ne renvoie pas des mesures directement exploitables. Il faut en effet « préparer » le
capteur pour qu’il puisse fournir une mesure fiable et avec une précision connue. A cet effet,
I’encadré et 1’annexe B rappellent 1’ensemble du vocabulaire de métrologie dont il sera
abondamment fait usage tout au long de ce chapitre. En métrologie, I’incertitude sur les mesures
se décomposent en deux termes (Bertrand-Krajewski et al., 2000) :

- D’incertitude d’étalonnage,

- IDincertitude expérimentale liée a 1’échantillonnage et aux conditions de répétabilité des

mesures.

Ces deux types d’incertitudes vont étre successivement évalués dans ce chapitre. L’incertitude
totale se calcule ensuite comme la somme des incertitudes d’étalonnage et des incertitudes
expérimentales.

Un turbidimetre doit comme tout capteur €tre au préalable étalonné avant d’étre mis en place in
situ. L’étalonnage des turbidimetres présente deux particularités :

- Derreur de linéarité n’est pas négligeable,

- Dincertitude sur les suspensions d’étalons utilisées pour 1’étalonnage n’est pas

négligeable devant les autres sources d’incertitudes.

Le premier objectif de ce chapitre est donc de présenter les protocoles permettant d’étalonner
convenablement les turbidimetres ainsi que les méthodes d’évaluation des incertitudes associées
a I’¢talonnage. Ensuite, un paragraphe permet de présenter la facon de tenir compte des
réétalonnages successifs dans le cas de suivis continus sur de longues périodes. Enfin, les
questions relatives au calcul des incertitudes expérimentales seront abordées dans la derniere
partie de ce chapitre.

Etalonnage

Ensemble des opérations établissant, dans des conditions spécifiées, la relation entre les valeurs de la
grandeur indiquées par un appareil de mesure ou un systéme de mesure et les valeurs correspondantes de
la grandeur réalisées par des étalons. Le résultat d’un étalonnage permet, soit d’attribuer aux indications,
les valeurs correspondantes du mesurande, soit de déterminer les corrections a appliquer aux indications.
Un étalonnage peut aussi servir a déterminer d’autres propriétés métrologiques, telles que les effets de
grandeurs d’influence.

Incertitude de mesure

Parameétre associé¢ au résultat d’un mesurage qui caractérise la dispersion des valeurs qui pourraient
raisonnablement étre attribuées au mesurande. Le paramétre peut étre, par exemple, un écart-type (ou un
multiple de celui-ci) ou la demi-largeur d’un intervalle de niveau de confiance déterminé.

Répétabilité

Etroitesse de I’accord les résultats des mesurages successifs du méme mesurande, mesurages effectués
dans la totalit¢ des mémes conditions de mesure. Ces conditions sont parfois appelées conditions de
répétabilité. Les conditions de répétabilité comprennent le méme mode opératoire, le méme observateur,
le méme instrument de mesure utilisé dans les mémes conditions, le méme lieu et une répétition durant
une courte période de temps. La répétabilité peut s’exprimer quantitativement a 1’aide des caractéristiques
de dispersion des résultats.
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Chapitre 1 : approche métrologique

1. Etalonnage des turbidimetres

1.1. Principes généraux d’étalonnage

1.1.1. Comment mesurer la turbidité selon les normes ?

Un étalonnage permet de relier I’indication en sortie d’appareil a des valeurs connues de la
grandeur recherchée données par des valeurs d’étalons (Bindi, 2006). La relation d’étalonnage
permet d’évaluer et généralement de corriger I’indication fournie par I’appareil de mesure des
erreurs aléatoires et systématiques pour obtenir une estimation plus juste du mesurande (annexe
B). Dans le cas de la turbidité, les mesures sont exprimées en unit¢ FAU ou FNU selon le
principe de mesure (cf. I’introduction générale et I’annexe A). L appareil lui-méme dispose d’un
transmetteur qui transforme les informations de diffusion ou d’atténuation du signal lumineux
fourni par la sonde en courant électrique dans la gamme 4-20 mA. L’afficheur de I’appareil
exprime parallelement ces valeurs d’intensités ¢€lectriques en unités de turbidité. L’étalonnage
porte donc a la fois sur la sortie 4-20 mA et sur 1’affichage de 1’appareil.

Il est nécessaire de relier les indications de I’appareil a des étalons de formazine normalisés. La
formazine est une suspension formée par une réaction de condensation entre le sulfate
d’hydrazine et I’hexaneméthylénetetramine. Il s’agit d’un polymeére insoluble se présentant sous
I’aspect d’une suspension laiteuse dont les particules ont des tailles comprises entre 0,1 et 5 pm.
Le principe des mesures de turbidité est explicité par la norme NF EN ISO 7027 (NF EN ISO
7027, 2000). Elle préconise 1’utilisation d’au moins 5 niveaux d’étalonnage en plus du zéro, et
répartis a intervalles réguliers sur la gamme ¢étudiée. Par ailleurs, I’incertitude relative a la valeur
des étalons n’est pas négligeable dans le cas des suspensions de formazine et peut donc avoir un
impact sur 1’étalonnage. Une norme alternative propose de réaliser 1’étalonnage a partir de S
gammes indépendantes d’étalons (XP T 90-210, 1999) afin de tenir compte de cette influence.
Cette norme demande également d’effectuer 5 répétitions de lecture par niveau d’étalonnage. Le
protocole proposé par Ruban et al. (2008) et issu de 1’expérience des laboratoires du LEESU, du
LCPC et de I'INSA de Lyon propose également un protocole d’étalonnage reposant sur 5
gammes indépendantes d’étalons comportant 5 niveaux répartis en valeurs sensiblement
exponentielles (Ruban et al., 2008).

1.1.2. Que représente ’incertitude d’étalonnage ?

La réalisation de 1’étalonnage permet non seulement de déterminer la relation de correction a
appliquer aux valeurs indiquées par 1’appareil mais également de calculer les incertitudes
relatives a cet étalonnage. L’incertitude d’étalonnage peut étre définie comme I’incertitude
provenant des erreurs sur la forme de la relation, autrement dit, I’erreur sur le mode¢le (droite,
polynome de degré 2 ou plus) et sur les parametres de la courbe d’étalonnage (Ruban et al.,
2006). Elle exprime :

- les défauts de linéarité de 1’appareil,

- Dincertitude sur les paramétres de la courbe d’étalonnage, elle méme résultant de deux

causes :

0 [l’incertitude expérimentale sur les mesures réalisées lors des opérations
d’étalonnage,

0 Dincertitude sur la valeur réelle des étalons. Cette source d’incertitude est souvent
négligée dans les calculs de corrélation classiques mais elle a un effet assez
sensible sur 1’étalonnage des turbidimetres.

- D’évolution de la courbe d’étalonnage en fonction de grandeurs d’influences, et
notamment du temps.
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Ces incertitudes correspondent a la différence entre la courbe d’étalonnage déterminée
expérimentalement et la courbe d’étalonnage théorique a laquelle il n’est pas possible d’avoir
acces (Ruban et al., 20006).

1.1.3. Ajustement a un modéle linéaire ou polynomial et calcul des
incertitudes

Avant de commencer un €talonnage, certains réglages doivent étre effectués au préalable (Ruban
et al., 2006). Tout d’abord, il faut régler I’amortissement de 1’appareil. En raison de la présence
de filtres moyenneurs internes qui risquent de déformer le signal (cf. chapitre 3), il est conseillé
de régler I’amortissement au niveau minimum permettant une lecture stabilisée des mesures.
Ensuite, avant de procéder a 1’¢talonnage, il faut régler les niveaux haut et bas de 1’appareil en le
plongeant successivement dans de I’eau distillée et dans une suspension-étalon (1000 ou 2000
FAU ou FNU par exemple, selon la gamme de travail) tant que les deux valeurs renvoyées ne
coincident pas avec les valeurs attendues. Ce n’est qu’ensuite que la réalisation de 1’étalonnage
complet avec passage des niveaux successifs, et lecture d’au moins 5 valeurs différentes par
niveau, peut avoir lieu (Ruban et al., 2006).

De fagon classique, 1’ajustement de la relation d’étalonnage est effectué¢ selon la méthode des
moindres carrés ordinaire (Bertrand-Krajewski et al., 2000). Pour de nombreux capteurs,
I’ajustement effectué¢ est linéaire et I’indication y de 1’appareil est reliée a la grandeur x de la
suspension-étalon par y=a+b.x. Dans le cas des turbidimétres, la non-linéarité des appareils
entraine souvent un ajustement préférentiel a un polynome de degré 2 selon y=a+b.x+c.x’. Un
test statistique de Fisher peut permettre de comparer les erreurs obtenues avec les différents
modeles (Bertrand-Krajewski et al., 2000).

1.2. Les pratiques d’étalonnage

1.2.1. Nombre de gammes et niveaux d’étalons

En pratique, chaque laboratoire adapte son nombre de gammes et les niveaux d’étalons a ses
besoins et ses possibilités. Il est rare que les étalonnages soient réellement basés sur 5 gammes
indépendantes d’étalon. Les niveaux d’étalons dépendent de la gamme de valeurs mesurées sur
le site d’étude ou au laboratoire. Le Tableau 2 donne quelques exemples de niveaux, de nombre
de gammes, de nombre de répétitions de lectures utilisés pour des étalonnages ainsi que le
modele d’ajustement et la méthode utilisée.
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Tableau 2 : Exemples de protocoles d'étalonnage

Contexte Niveaux de la Nombre de Nombre de Modéle
gamme gammes répétitions de  d’ajustement et
lecture méthode
LEESU — 8 niveaux 1 Entre 12 et 17 Polynome de
Etalonnage initial de 0, 10, 50, 100, degré 2,
4 turbidimétres au 200, 400, 800, moindres carrés
laboratoire 1200 FAU ordinaire et
(2005) Monte-Carlo
LEESU — 6 niveaux 1 Entre 5 et 10 Polynome de
Etalonnage in situ 0, 100, 200, degré 2,
dans le réseau de 4 400, 800, 1000 moindres carrés
turbidimetres (8 FAU ordinaire et
étalonnages) Monte-Carlo
LCPC — Etalonnage 6 niveaux 1 5 Polyndme de
au laboratoire 0, 100, 250, degré 2, Monte-
(turbidimeétres 500, 1000, 2000 Carlo
Mobrey in situ dans FAU
le réseau)
LCPC — Etalonnage 6 niveaux 5 5 Polyndme de
au laboratoire — 0, 100, 250, degré 2 et
Tests d’étalonnage 500, 1000, 2000 droite, moindres
spécifiques sur FAU carrés ordinaire
Ponsel (Ruban & et Monte-Carlo

Joannis, 2008)

INSA Lyon — 8 niveaux 1 25 Polyndme de
Etalonnage des 0, 50, 100, 300, degré 2,
turbidimétres de 500, 1000, Williamson

terrain in situ 2000, 3000

FNU

1.2.2.  Préparation des étalons ou achat de suspensions d’étalons

Les étalons utilisés peuvent étre fabriqués a partir d’une suspension-mere de formazine ou étre
achetés dans le commerce. Le choix dépend des capacités de 1’utilisateur a fabriquer ses propres
¢talons dans de bonnes conditions car la formazine est un produit dangereux, reconnu comme
cancérigene, qui nécessite des précautions lors de son utilisation (port de lunettes, hotte aspirante
etc.).

Les étalons du commerce sont connus a seulement + 5 % (incertitude a 95 % a priori en
I’absence d’informations plus précises), ce qui est supérieur aux valeurs généralement obtenues
expérimentalement, surtout pour les valeurs hautes de la gamme (Figure 2). En général, la
fabrication des étalons selon la norme NF EN ISO 2727 (NF EN ISO 7027, 2000), par dilution
d’une suspension-mere, fournit donc des étalons avec une incertitude plus faible que ceux du
commerce.

La Figure 2 montre les incertitudes sur les étalons fabriqués au laboratoire pour le LCPC et pour
le LEESU. Le LCPC a travaillé a partir de 5 gammes indépendantes pour évaluer ces
incertitudes : 5 suspensions-méres de niveau 2000 FAU ont été fabriquées puis tous les étalons
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ont été obtenus par dilutions successives a partir de la suspension-mere (Ruban & Joannis,
2008). Pour le LEESU, 6 solutions-meéres a 4000 FAU ont été préparées. Seuls 3 niveaux : 80,
400 et 800 FAU ont été testés. Ils ont chacun été fabriqués indépendamment a partir de la
suspension-mere en appliquant un coefficient de dilution différent. La Figure 2 présente les
écarts-types de répétabilité sur les suspensions-étalons en pourcentage de leurs valeurs.

4%

3% -

2%

1% ¢

00/0 T T T T
0 500 1000 1500 2000 2500

Niveaux de I'étalon (FAU)

Ecart-type sur la suspension étalon
(% de la valeur)

—&—LEESU ——LCPC — - Etalons du commerce

Figure 2 : Ecarts types sur les suspensions-étalons fabriqués au laboratoire a partir d'une
suspension-mere de formazine

La Figure 2 met en évidence des incertitudes relativement proches pour les deux laboratoires et
trés inférieures aux incertitudes des étalons commerciaux pour les valeurs supérieures a 100
FAU. Pour la valeur de 100 FAU, I’écart-type est un peu plus important pour le LCPC que pour
le LEESU ou I’étalon du commerce. Cela peut en partie étre li¢ a 'impact des dilutions
successives. En effet, pour le LEESU, les suspensions sont toutes diluées directement a partir de
la suspension-mere alors que pour le LCPC, chaque suspension-fille est successivement diluée
de sorte que les niveaux les plus faibles intégrent des erreurs de dilutions successives.

Si les étalons commerciaux ont des incertitudes a priori plus importantes, il existe des cas
particuliers. L’INSA de Lyon utilise en effet des solutions de polymeére certifiées NIST de type
AMCO Clear fabriquées aux Etats-Unis (étalon secondaire a la formazine). Ces solutions sont
garanties a = 1 % de leur valeur nominale, ce qui est inférieur aux incertitudes des suspensions
préparées (Figure 2). L’avantage de ces solutions est leur grande stabilité dans le temps et le fait
qu’elles n’ont pas besoin d’étre agitées. Pour les étalonnages in sifu, I’agitation n’est en effet pas
toujours aisée car cela suppose de sortir les sondes de leur support et de pouvoir les poser de
fagon stable pour procéder a I’agitation puis a la mesure. Sans agitation, les suspensions
fabriquées au laboratoire tout comme les étalons commerciaux classiques décantent tres vite et
les mesures peuvent étre faussées. A 1’heure actuelle, il semble que les étalons trés précis de type
AMCO Clear ne s’appliquent qu’au principe des mesures de turbidité par néphélométrie. Des
recherches aupres de différents fabricants et revendeurs n’ont pas permis d’obtenir le méme type
de solutions pour des mesures par atténuation. En effet, pour un niveau donné de formazine, un
turbidimetre mesurant dans I’atténuation ou un néphélometre vont fournir la méme valeur en
FAU ou en FNU. Par contre, si I’on plonge les sondes dans des eaux résiduaires ou bien dans un
autre type de solution (un étalon secondaire par exemple), les valeurs renvoyées ne seront pas les
mémes puisque les cellules optiques ne mesurent pas la méme chose en néphélométrie ou en
atténuation.
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Quelle que soit leur précision, les étalons commerciaux ont en général été stabilisés et se
conservent plus longtemps que des suspensions du laboratoire. Des tests de laboratoire au
LEESU ont montré que les solutions de laboratoire trés concentrées (entre 2000 et 4000 FAU) se
conservent environ un an, bien que la norme NF EN ISO 2727 mentionne une durée maximale
de 4 semaines. Les solutions médianes (entre 500 et 1000 FAU) ont une conservation de 1’ordre
d’un mois. Pour les solutions faiblement concentrées, il faut refaire les dilutions a chaque
utilisation. Le Tableau 3 récapitule les avantages et inconvénients des différentes possibilités
d’¢étalonnage.

Tableau 3 : Avantages et inconvénients de l'utilisation de solutions commerciales ou directement
préparées au laboratoire

Méthode Avantages Inconvénients
Préparation des étalons au Précision Conservation limitée
laboratoire Cout faible Précaution de fabrication

Agitation nécessaire

Utilisation d’étalons Conservation longue Manque de précision
commerciaux classiques Utilisation pratique Agitation nécessaire
Utilisation d’étalons Précision Cott élevé
commerciaux treés précis Conservation longue Utilisation réservée pour la
Utilisation pratique néphélométrie

Pas d’agitation

1.2.3. Erreur de répétition sur les valeurs étalons

La norme XP T 90-210 recommande au moins 5 répétitions de lecture pour chaque valeur-étalon.
Cela permet d’évaluer ’erreur dite expérimentale sur la valeur étalon qui correspond en fait a la
dispersion des valeurs indiquées par 1’appareil pour une méme solution. Les écarts-types relatifs
a ces répétitions de lecture ont été comparés pour les étalonnages réalisés dans trois laboratoires
(Figure 3). Dans le cas du LCPC, le calcul de I’écart-type a été réalisé lors de tests d’étalonnage
au laboratoire comparant des étalonnages a 1 et a 5 gammes (voir aussi le Tableau 2) pour 5
lectures successives par niveau d’étalon. Pour 'INSA de Lyon, la courbe de la Figure 3 est I’un
des exemples d’étalonnage réalis¢é sur un turbidimetre installé sur le site expérimental de
Chassieu (25 lectures par niveau). Pour le LEESU, deux types d’étalonnage ont été réalisé : un
¢talonnage initial au laboratoire sur 4 turbidimetres de terrain et des étalonnages sur le terrain sur
ces 4 mémes turbidimetres (Tableau 2). La Figure 3 présente la courbe médiane et la courbe
minimale, relatives a tous les étalonnages de laboratoire et de terrain pour les 4 turbidimeétres.

La Figure 3 met en évidence des différences plus marquées entre les laboratoires pour les faibles
valeurs. Le LEESU présente des incertitudes un peu plus élevées que les autres laboratoires,
surtout pour les €carts-types des étalonnages de terrain. La différence est moins marquée pour les
¢talonnages de laboratoire. Le LCPC est le laboratoire présentant les écarts-types les plus faibles.
Pour tous les laboratoires, 1’incertitude expérimentale augmente avec la valeur de I’étalon et
n’est donc pas constante sur la gamme de mesures.

Les incertitudes sur les répétitions de lecture peuvent avoir plusieurs causes. La premiere est
relative a I’appareil de mesure lui-méme qui peut présenter une stabilité variable selon le modéle
et le réglage de I’amortissement. Pour cette expérience, le LCPC comme le LEESU ont utilisé
des turbidimetres de marque Ponsel (atténuation a 880 nm) tandis que I’INSA de Lyon utilise un
néphélomeétre de la marque Endress-Hauser (type Turbimax W CUS 31). La dispersion peut
également provenir des hétérogénéités de la solution étalon utilisée. A I'INSA, des solutions tres
homogénes et stables sont utilisées. Pour le LCPC et le LEESU, il s’agit de suspensions de
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formazine préparées au laboratoire. Dans le cas du LEESU, il est possible que les conditions
d’agitation et de stabilité soient moins bonnes pour les expérimentations de terrain qu’au
laboratoire en raison des conditions de manipulation difficiles sur la banquette du collecteur. Ces
écarts dus aux différences d’appareils et de modes opératoires sont toutefois a relativiser compte
tenu des faibles valeurs des écarts-types.
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Figure 3 : Ecarts types des répétitions de lecture par rapport au niveau de [’étalon (ramené en
écart-type sur une lecture en multipliant par la racine carrée du nombre de lectures) en fonction
des niveaux des valeurs-étalons pour 3 laboratoires : le LEESU, le LCPC et I'INSA de Lyon

Comparons maintenant ces écarts-types de répétition de lectures aux écarts-types relatifs a la
dispersion des suspensions-étalons en exprimant tout les écarts-types en pourcentage des valeurs
¢étalons : la Figure 4 met en évidence des valeurs d’écarts-types, certes, faibles, mais du méme
ordre de grandeur. Dans le cas du LCPC, I’incertitude sur les étalons est méme supérieure a celle
des répétitions de lecture. L’incertitude sur les étalons n’est donc pas négligeable devant celle
liée a la répétition des lectures.
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Figure 4 : Comparaison des dispersions des suspensions-étalons avec les dispersions de lecture
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1.3. Comment tenir compte de [’incertitude sur les étalons ?

1.3.1.  Hypothéses permettant un ajustement selon la méthode des
moindres carrés ordinaire

L’utilisation de la méthode des moindres carrés ordinaire repose sur les hypothéses suivantes
(Ruban et al., 2006; Ruban & Joannis, 2008).
- L’incertitude sur les étalons doit étre négligeable devant les autres sources d’incertitudes,
- La variance liée s?, c’est-a-dire 1’écart-type des résidus au carré, doit étre indépendante
de la valeur du mesurande.

Dans le cas des mesures de turbidité, ces hypotheses ne sont pas vérifiées. En effet, le paragraphe
précédent a permis de montrer que I’incertitude de lecture, bien que tres faible, augmente avec la
valeur de I’étalon et n’est donc pas constante (Figure 3). De plus, la Figure 2 et la Figure 4 ont
montré que I’incertitude sur les étalons n’est pas négligeable et est méme parfois supérieure aux
incertitudes de répétition de lectures. L’utilisation de la méthode des moindres carrés ordinaire
pour calculer les incertitudes d’étalonnage n’est donc pas appropriée dans le cas des mesures de
turbidité.

1.3.2. Sous-estimation des incertitudes par la méthode des moindres
carrés ordinaire

L’ajustement de la relation d’étalonnage selon la méthode des moindres carrés ordinaire conduit
au calcul de I’écart-type d’étalonnage au carré s2%;,(xy) (variance), pour une droite de pente b,
selon I’expression suivante pour la valeur xy a laquelle 1’indication yy de I’appareil correspond
(Bertrand-Krajewski et al., 2000) :

S erat (%0)° :Z_’z L (xo—)_c)z_)z (1) avec :

+
N Zni(xi -X

A )2
- s/ lavariance liée : s; = ZM
p N-2
- b, la pente de la droite d’étalonnage,
- n; le nombre de répétitions de lectures sur I’étalon de valeur x;,
- N, le nombre total de lectures pour I’étalonnage (nombre de valeurs d’étalonnage
multiplié par nombre de répétitions effectuées pour chacune des valeurs),
- y; et y, respectivement les indications de I’appareil pour les valeurs d’étalonnage et

b

I’ordonnée correspondante de la droite d’étalonnage.

- x; et x respectivement les valeurs et la moyenne des valeurs étalons utilisées pour
1’établissement de la courbe d’étalonnage.

Pour un ajustement & un polyndome de degré 2, la formule précédente se complexifie et
I’expression de I’incertitude est donnée par (Bertrand-Krajewski ef al., 2000) :

2
S, (%) = #[% + A4 FS} (2) ou f” est la dérivée de la courbe d’étalonnage
0
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La division par la pente b (dans le cas d’une droite) ou par la dérivée f* (polyndme de degré 2)
permet de convertir I’indication de I’appareil yy en valeur étalon xy. La Figure 5 donne un
exemple d’ajustement de points expérimentaux d’étalonnage a un polynome de degré 2.
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Figure 5 : Exemple de construction d'une courbe d'étalonnage : ajustement a un polynome de
degré 2 (LEESU, étalonnage de terrain)

Les formules relatives au polynome de degré 2 ont été utilisées pour calculer les écarts-types
d’étalonnage dans le cadre d’une expérience d’étalonnage menée au LCPC. Cette expérience a
consisté a effectuer deux étalonnages au laboratoire, I’un en utilisant une seule gamme d’étalons
et I’autre en utilisant 5 gammes (Tableau 2). Les résultats présentés sur la Figure 6 montrent que
I’écart-type d’étalonnage relatif aux 5 gammes est nettement supérieur a celui relatif a une
gamme ce qui n’est a priori pas logique. L’augmentation du nombre de mesures devrait au
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contraire faire diminuer I’incertitude. L’incertitude sur une gamme devrait ainsi étre V5 fois
supérieure a celle sur 5 gammes ce qui n’est pas le cas (Figure 6).

Cette expérience montre que le calcul de 1’écart-type d’étalonnage par la méthode des moindres
carrés ordinaire n’est pas satisfaisant pour les mesures en continu de turbidité car il ne permet
pas de tenir compte directement de I’incertitude sur les étalons. Lorsque 5 gammes d’étalons sont
utilisées, I’évaluation est a priori meilleure car le fait de disposer de 5 gammes indépendantes
permet d’intégrer les incertitudes sur les €talons dans le calcul. Néanmoins, la variation de
I’incertitude sur I’étalon et la variation de I’incertitude de lecture avec le niveau de 1’étalon
demeurent hors du cadre des hypothéses relatives a 1’utilisation de la méthode des moindres
carrés ordinaire (Ruban & Joannis, 2008).
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Figure 6 : Comparaison des incertitudes d'étalonnage a 1 et 5 gammes en utilisant la méthode
des moindres carrés ordinaire (Ruban & Joannis, 2008)

1.3.3. La méthode de Monte-Carlo

Les incertitudes d’étalonnage peuvent étre calculées en utilisant des simulations de Monte-Carlo
qui permettent de tenir compte des incertitudes sur les valeurs des étalons. La méthode de
Monte-Carlo présente 1’avantage d’étre générique et facile a mettre en ceuvre pourvu que 1’on
dispose d’une connaissance suffisante des différentes sources d’erreur. Cette méthode fait
d’ailleurs 1’objet d’un projet de norme (JCGM-101-2008, 2008). Le principe de cette méthode
est le suivant (Bertrand-Krajewski et al., 2000).

- Définition des distributions statistiques des erreurs affectant chacune des variables
d’entrée du processus,

- Tirage aléatoire des variables d’entrée dans les distributions correspondantes,

- Calcul de la variable de sortie a partir de la définition du processus et des valeurs des
variables d’entrée : dans notre cas, il s’agit de reproduire 1’ajustement a un polyndme de
degré 2 par la méthode des moindres carrés ordinaire,

- Réitération des simulations un nombre important de fois (jusqu’a convergence de la
valeur de moyenne de la grandeur de sortie et de sa dispersion),

- Evaluation de la distribution de la grandeur de sortie (moyenne et écart-type par
exemple).

Dans le cas de I’exemple développé au LCPC pour comparer les étalonnages a 1 et 5 gammes,
une méthode compléte a été développée. Elle permet de simuler tout le processus de mesure par
tirage aléatoire de suspensions-meres, puis par simulations des dilutions, et enfin par simulations
des lectures successives. Ensuite, les points expérimentaux ainsi simulés sont ajustés par la
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méthode des moindres carrés et la méthode permet de comparer la courbe d’étalonnage supposée
vraie aux différentes courbes simulées (Ruban & Joannis, 2008). Au LEESU, une méthode de
Monte-Carlo plus simple a été mise en place. Les tirages aléatoires portent en effet seulement sur
le tirage de valeurs étalons dans des lois normales centrées sur la valeur théorique et affectées
d’un écart-type correspondant a ceux de la Figure 2. Dans les deux cas, la méthode de Monte-
Carlo permet de tenir compte de I’erreur sur les étalons et du fait que cette erreur varie avec le
niveau de 1’étalon.

1.3.4. Calcul des écarts-types d’étalonnage avec la méthode de
Monte-Carlo

La méthode de Monte-Carlo a ¢été utilisée sur des étalonnages a 1 et 5 gammes selon le cas
présenté au chapitre 1, paragraphe 1.3.2. Les résultats des écarts-types d’étalonnage calculés
pour 1 et 5 gammes avec la méthode de Monte Carlo ont ét¢ comparés a 1’écart-type
d’étalonnage calculé pour 1 gamme avec la méthode des moindres carrés ordinaire (Ruban &
Joannis, 2008).

La Figure 7 permet de faire deux constats (Ruban & Joannis, 2008) :

- la méthode Monte-Carlo répond a ce qui était attendu du point de vue des incertitudes
d’étalonnage : elle donne un niveau d’incertitudes plus €élevé avec une seule gamme (d’un
facteur d’environ \5) qu’avec 5 gammes.

- la méthode des moindres carrés ordinaire sous-estime largement les incertitudes par
rapport a la méthode de Monte-Carlo.

12 - = -1 gamme - Monte-Carlo —
—4— 5 gammes - Monte-Carlo
—#—1 gamme - MCO

10

Ecart-type d'étalonnage (FAU)

0 ‘

0 500 1000 1500 2000 2500
Niveau de I'étalon (FAU)

Figure 7 : Veérification du calcul des incertitudes d’étalonnage sur les exemples a 1 et 5 gammes
testées au LCPC, MCO=Moindres Carrés Ordinaire (Ruban & Joannis, 2008)

Les étalonnages et le calcul des incertitudes présentés tout au long de ce chapitre ont donc été
effectués en utilisant la méthode de Monte-Carlo. La Figure 8 présente les écarts-types
d’étalonnages obtenus avec la méthode de Monte-Carlo pour le LEESU et le LCPC pour une
seule gamme. Globalement, les écarts-types d’étalonnage sont un peu plus élevés pour le LEESU
que pour le LCPC, ce qui est cohérent avec les différences d’écarts-types de lectures relevées sur
la Figure 3 et sur la Figure 4. Les courbes opposées entre LEESU et LCPC a partir de la valeur
de 1000 FAU ne s’explique par contre pas clairement. Les écarts-types d’étalonnage sont faibles
et inférieurs a 1,5 % pour les deux laboratoires.
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Figure 8 : Ecarts-types d'étalonnage calculés avec la méthode de Monte-Carlo pour une gamme
d’étalons pour le LCPC et le LEESU (médiane des 4 étalonnages effectués au laboratoire sur les
4 turbidimetres de terrain), valeurs d’écarts-types (gauche) et valeurs relatives au niveau de
[’étalon (droite)

1.3.5. La méthode de Williamson

A I'INSA de Lyon, la relation et les incertitudes d’étalonnage sont déterminées en utilisant la
méthode de Williamson qui permet de tenir compte des incertitudes sur les étalons. Cette

Z(Y,.—yi)zJ 3)

méthode consiste a minimiser 1’écart E tel que E:iL ! - (X, —x,) + !
i=1 s(x[) S(yi)
avec
- N, le nombre de couples de valeurs mesurées,
- (xi, i), s(x;) et s(yy), les incertitudes types respectives des valeurs mesurées x; et y;,

- Xiet Y=F(X)), les valeurs prédites par la régression F.

Initialement, la méthode a été proposée par York et Williamson (Williamson, 1968; York, 1966)
puis des corrections ont ét¢ apportées (Bertrand-Krajewski, 2004). Pour tenir compte de la non-
linéarité des réponses des turbidimetres, la méthode, dite régression de type Williamson, a été
étendue au cas des polyndomes de degré deux et trois. Dans ces deux cas, il n’est plus possible de
déterminer une solution analytique : une minimisation numérique non-linéaire est appliquée pour
déterminer les valeurs des parametres des polynomes et leurs incertitudes types (a partir de
simulations de Monte-Carlo).

1.4. Réetalonnage des capteurs

1.4.1.  Mise en évidence de la variation des étalonnages

Lorsqu’un turbidimétre est utilisé sur le terrain pendant des périodes longues, il est recommandé
de procéder a des réétalonnages complets réguliers, tous les six mois par exemple (Ruban et al.,
2006). Compte tenu des difficultés potentielles d’étalonnage in sifu ou bien de la lourdeur d’un
démontage des sondes en cas de réétalonnage au laboratoire, cette fréquence peut étre abaissée a
un an si des vérifications et des réglages réguliers sont effectués. Les protocoles de suivi et de
maintenance sont a cet effet explicités en détails dans le chapitre 2. Quelle que soit la fréquence
des réétalonnages, il faut résoudre la question de D’intégration de la nouvelle relation
d’¢étalonnage. En effet, toutes les mesures antérieures a un étalonnage n sont transformées par la

45



Partie I ; mise en oeuvre

relation d’étalonnage n-/. Ensuite, on doit normalement utiliser la relation n» a partir de
I’étalonnage n. Or, que se passe t-il si les deux étalonnages sont treés différents ? Quelle
confiance accorder aux données précédant cet étalonnage ? Quelle relation leur appliquer ? Ce
type d’interrogation doit normalement se produire peu fréquemment. En effet, il est recommandé
d’effectuer des vérifications régulieres des appareils sur le terrain (Joannis ef al., 2007; Ruban et
al., 2006) et de procéder a des réglages en cas de dérive comme nous venons de le mentionner.
Néanmoins, il est important de pouvoir comparer les étalonnages successifs entre eux et vérifier
s’ils sont ou non équivalents. Sur les sites parisiens ou sont installés les 4 turbidimeétres
mentionnés tout au long de ce chapitre, plusieurs étalonnages ont été effectués au cours de la
période d’étude. Nous avons choisi d’illustrer ce point en montrant les étalonnages successifs
relatifs a ’'un des turbidimeétres et décrits dans le Tableau 4. La durée importante entre les deux
premiers étalonnages est due au délai entre I’installation des turbidimétres sur site et le début de
la theése, période au cours de laquelle personne n’a pu procéder a un réétalonnage.

Tableau 4 : Etalonnages successifs sur un turbidimétre de terrain d'un site expérimental du
réseau unitaire parisien (LEESU, programme OPUR)

Ajustement a un polynome de degré 2 :

N° Etalonnage Lieu Date y=a+b.x+c.x?
a b c
1 Laboratoire ~ Nov. 2005 0,85 1,11 -1,25.10"
2 Terrain 16/02/2007 -4,43 1,10 -1,23.10™
3 Laboratoire ~ 04/09/2007 -1,50 1,06 -5,81.10°
4 Terrain 17/12/2007 -5,03 1,05 -6,55.107
5 Terrain 08/04/2008 -4,45 1,07 -7,37.107

La Figure 9 montre les différences a la relation moyenne d’étalonnage des 5 relations
d’étalonnages successives ainsi que les écarts-types d’étalonnages. Les écarts a la moyenne des
relations d’étalonnage (en valeurs absolues) augmentent avec le niveau. Ils sont plus ou moins
marqués selon 1’étalonnage considéré (partie a de la Figure 9). En termes d’écarts-types,
I’étalonnage 1, réalisé au laboratoire, se distingue des autres par des incertitudes plus faibles
pour les hautes valeurs. Ce n’est pas le cas de I’étalonnage 3 également réalisé en laboratoire.
Pour les niveaux inférieurs a 400 FAU, les valeurs d’écarts-types restent sensiblement les mémes
(partie b de la Figure 9).
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Figure 9 : Comparaison des étalonnages successifs d'un turbidimetre de terrain sur un site
experimental du LEESU, a, écart a la moyenne des relations d'étalonnage, b, écarts- types
d'étalonnage
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1.4.2.  Equivalence des étalonnages

I1 est difficile de déterminer si les étalonnages successifs représentés sur la Figure 9 sont ou non
significativement différents. Nous allons donc comparer les relations d’étalonnage deux a deux
pour vérifier si les écarts entre deux courbes successives sont bien compris dans un intervalle de
confiance a 95 %. La méthode générale repose sur la comparaison des valeurs y’jo et y’2
indiquées par 1’appareil en utilisant respectivement une relation n°l ou une relation n°2. Si
Seral(V10) €t Serai(y20) sont les écarts-types d’étalonnage relatifs aux 2 courbes d’étalonnage et
correspondant a la valeur étalon x,, [’écart-type de la différence y’»p - y’1p vaut

S, (diff) =\/szeml (V10) + 5%, (Vy) (car yio et yy sont indépendantes). Pour que les courbes

soient considérées comme identiques, il faut que les écarts appartiennent a un intervalle de
confiance défini au niveau de confiance de 95% par :

V720 - ¥ 10 < £ ti-o2 *Serar(diff) avec t1_4» variable de Student pour une probabilité de 95%.

1.4.3. Application aux étalonnages successifs effectués sur T1

Les comparaisons deux a deux des étalonnages successifs de la Figure 9 sont visibles sur la
Figure 10. Normalement, chaque comparaison a son propre intervalle de confiance mais pour
plus de clarté, seul I’intervalle de confiance relatif a la comparaison 2-3 a été représenté sur la
figure. En fait, les intervalles de confiance sont tous trés proches les uns des autres et le plus
étroit a été choisi pour illustrer ce cas. Cet intervalle de confiance est trés resserré autour de la
valeur 100 FAU et s’élargit considérablement ensuite. Les comparaisons 1-2 et 3-4 sont donc
hors de I’intervalle de confiance pour ce niveau. Pour le niveau 1000 FAU, les comparaisons 2-3
et 3-4 sont également hors de I’intervalle a 95 %. Toutefois, globalement, les valeurs sont toutes
assez largement dans ’intervalle de confiance. On peut donc considérer ces étalonnages comme
équivalents. Mais cet exemple montre que méme si des courbes relatives a des étalonnages
successifs ont I’air trés proches, cette équivalence n’est pas acquise et doit étre vérifiée selon la
méthode décrite dans le chapitre 1, paragraphe 1.4.2. Il montre également la stabilité de la non-
linéarité dans les étalonnages successifs.
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Figure 10 : Comparaison deux a deux des étalonnages successifs d'un turbidimetre de terrain
sur un site expérimental du LEESU : vérification de l’équivalence des étalonnages
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2. Incertitude expérimentale

2.1. Comment mesurer [’incertitude expérimentale ?

2.1.1. Préléevements d’échantillons

En laboratoire, la variance expérimentale est caractérisée a partir de la dispersion des répétitions
de lectures sur les différents niveaux d’étalon (chapitre 1, paragraphe 1.2.3). Dans le cas d’un
turbidimétre de terrain, ’incertitude expérimentale va dépendre du milieu dans lequel est
effectuée la mesure. Dans le cas d’un turbidimetre implanté en réseau d’assainissement, on peut
considérer que I’incertitude correspond a la dispersion des valeurs mesurées sur un méme
échantillon d’effluent. Sous cette hypothéese, une premiére approche consiste alors a effectuer des
prélévements d’eaux usées au point de mesure considéré et a évaluer ensuite la dispersion. Ce
travail nécessite de tamiser au préalable les échantillons (tamisage a 2 mm) afin d’¢éliminer les
grosses particules non représentatives de 1’échantillon. 11 a ét¢ déterminé que pour des eaux
résiduaires urbaines, dans des conditions de mesures identiques, les écarts-types de répétabilité
variaient entre 0,8 et 8 FAU sur la gamme de 100 a 2000 FAU contre une variation de 0,6 a 1,6
FAU pour la répétabilité sur la formazine (Ruban & Joannis, 2008).

2.1.2. Approche par des mesures successives a pas de temps court

L’ approche par prélévements d’échantillons part de I’hypothése que I’incertitude expérimentale
est uniquement définie par la répétabilité de lecture sur des échantillons d’eaux résiduaires. Or,
dans le cas des mesures de terrain, le capteur ne voit jamais passer le méme effluent. Toute la
question repose alors sur la fagon de définir le mesurande. En effet, supposons que des mesures
de turbidité soient prises instantanément toutes les minutes. La valeur enregistrée a une minute m
correspond par exemple a ce que le capteur voit a la seconde 5. Mais que se passe-t-il si au lieu
d’enregistrer la seconde s pour la minute m, on enregistre la seconde s+/ ? D’un point de vue
physique, sur des plages de temps relativement courtes, la turbidité varie normalement peu car
I’effluent ne subit pas de changements significatifs pendant des durées de I’ordre d’une minute.
Les variations observées sont donc des fluctuations d’échantillonnages qui peuvent étre vues
comme représentatives de I’erreur expérimentale.

Si la variance expérimentale est définie selon cette seconde approche, son évaluation va reposer
sur 1’analyse de données enregistrées. Le principe est d’isoler des fenétres temporelles courtes
pendant lesquelles le signal est resté a un niveau stable et de considérer 1’ensemble des valeurs
de la fenétre comme issues d’un seul et méme effluent, ce qui permet ensuite de calculer la
dispersion des valeurs sur la fenétre et d’en déduire 1’incertitude expérimentale. Pour cela, il est
préférable de disposer d’une acquisition trés rapide, de 1’ordre de la seconde, afin de travailler
sur des fenétres temporelles suffisamment courtes pour que le signal de turbidité ne subisse pas
de variation réelle. La méthodologie et les résultats de calcul relatifs a cette méthodologie sont
présentés dans la suite de ce travail.

2.1.3.  Expression de ’incertitude expérimentale en unités étalons

De maniére analogue a ce qui a été indiqué pour I’incertitude d’étalonnage (cf. chapitre 1,
paragraphe 1.3.2), I’expression finale de l’incertitude expérimentale en unités étalon pour la
valeur x, s’obtient en divisant I’écart de répétabilité s; par le nombre de mesures ny, la dérivée
f’(xy) en xy de la fonction d’étalonnage (avec xy=f"(y) ou y est la moyenne des valeurs

enregistrées ayant servi a déterminer s;) S exp il (4) (Bertrand-Krajewski et al., 2000).

e f ()
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2.2. Calcul de [l’incertitude expérimentale a partir de données
enregistrees

2.2.1.  Méthodologie

Différents calculs ont été effectués au LEESU et au LCPC pour évaluer D'incertitude
expérimentale. Pour ces tests, I’amortissement est mis au minimum afin de mesurer au mieux
I’hétérogénéité du milieu. Sur les sites de mesures parisiens (LEESU) I’acquisition des données
se fait normalement au pas de temps de la minute. Néanmoins, dans un objectif de tests de
filtrage (cf. chapitre 3) sur 'un des deux sites de mesure (site des Quais), une expérience
ponctuelle a permis d’acquérir les données a pas de temps beaucoup plus courts, toutes les 2,3
secondes pendant une semaine (les détails de cette expérience sont présentés dans le chapitre 3).
Pour chacun des deux turbidimétres, quelques heures d’une journée spécifique ont été isolées
(journée sans trop de perturbations de mesures). Pendant cette période, les écarts-types ont été
calculés sur des fenétres glissantes de 1 minute. A la fin, la distribution de I’ensemble des écarts-
types a été analysée et a permis de calculer 1’écart-type expérimental (Figure 11).
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[ I I I
L | | | >
<>
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Ecart-type sur i
15 secondes e

glissantes 15s

Mode des 0,5, sur % O 56

15 minutes
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) O15m 24 heures R
Mode des o,,,, sur une journée = % Oy5m
écart-type expérimental
|
o'exp
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[ 1111 | |
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I(_>I 11T I I
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Ecart-type sur
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Figure 11 : Schémas de principe du calcul de l'écart-type expérimental a partir de données
enregistrées a pas de temps rapide pour le LCPC et le LEESU
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Une méthode similaire a été utilisée au LCPC a partir d’enregistrements de fréquence 1 seconde.
En revanche, les calculs ont été effectués sur des fenétres temporelles plus courtes — 15 secondes
— elles-mémes analysées sur des fenétres glissantes de 15 minutes afin d’éliminer les bruits de
grandes amplitudes dus aux artefacts de mesures. Enfin, I’écart-type expérimental a été calculé a
partir de la distribution de tous les écarts-types sur 15 minutes glissantes, pour deux journées et
deux turbidimetres (Figure 11).

2.2.2. Calcul des incertitudes expérimentales

Les résultats de la méthodologie et les différents calculs effectués sont présentés dans le Tableau
5 pour ns=1 c’est-a-dire pour une seule mesure instantanée. Les résultats du LCPC et du LEESU
sont tres similaires avec des calculs d’écarts-types expérimentaux compris entre 6 et 9 FAU pour
des niveaux moyens de 200 a 300 FAU. Ces valeurs d’incertitudes expérimentales sont donc
supérieures aux écarts-types de répétabilité obtenus sur des échantillons d’eaux résiduaires, ce
qui est normal compte tenu du fait que cette derniere méthode tient compte de la dispersion
d’échantillonnage. Pour la suite, une valeur constante d’écart-type expérimental de 7 FAU a été
retenue quel que soit le niveau de turbidité pour les données du LEESU comme du LCPC.

Tableau 5 : Méthodologies et calcul de l'incertitude expérimentale a partir de données
enregistrées

Pas de temps Fenétre de Fendtre de N° du Ecart type lezau
Laboratoire d’acquisition calcul de T expérimental e
des données (s)  I’écart-type calcul finale turbidimétre (FAU) tl(llr:‘tl)i([i};e
6 heures le
. 17/01/08 T 7 296
LEESU 2.3 1 minute
11,5 heures T 6 279
le 28/01/08
le 23/01/06 Tl 7 210
le 18/07/06 T2 7 210
LCPC ! 15 secondes 1 5 301/06 T1 8 300
le 18/07/06 T2 9 300

2.2.3. Avantages et inconvénients de la méthode

La méthode de calcul de I’incertitude expérimentale a partir de données enregistrées présente
plusieurs avantages :

- d’un point de vue pratique, elle permet de s’affranchir de campagnes de prélévements
d’échantillons, puis de mesures au laboratoire, pas toujours faciles a réaliser. Cette
méthode permet aussi de sélectionner beaucoup plus de données et de travailler sur plus
d’échantillons que lors de campagnes expérimentales.

- du point de vue de la représentativité, le calcul porte sur des données non modifiées par
rapport a un prélevement d’échantillons qui nécessite de tamiser les échantillons et qui
risque de modifier I’échantillon et sa variance expérimentale. Cette méthode représente a
priori mieux la variabilit¢ expérimentale d’échantillonnage par rapport a la simple
mesure de la répétabilité dans le cas de prélevements.

La difficulté de cette méthode repose par contre sur la sélection des données. Si le signal est trop
perturbé par des bruits de fortes amplitudes, le calcul des dispersions risque d’étre faussé.
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2.3. Calcul de lincertitude totale sur les mesures de turbidite

2.3.1. Somme des incertitudes expérimentales et des incertitudes
d’étalonnage

La variance totale en X, se calcule en sommant la variance d’étalonnage et la variance
expérimentale : $4,/(X0)’=Sexp(X0)’+Seai(x0)? (5). Ensuite, il est également possible de déterminer
un intervalle de confiance au niveau 1-a (par exemple 95 %) sur la valeur vraie du mesurande,
selon [xg - SwiX0)t1- a2(Vior) 5 X0 + Stor(X0)t1- aw2(Vi0)] avec ¢t la variable de Student calculé pour v,
degrés de liberté (Bertrand-Krajewski ef al., 2000). Toutefois, le nombre de degrés de liberté v
du calcul de I'incertitude d’étalonnage et celui v.., du calcul de I’incertitude expérimentale ne
sont pas les mémes. Pour calculer le nombre de degrés de liberté associé¢ a la variance totale, il
faut utiliser la formule de Welch (Bertrand-Krajewski ef al., 2000; Ruban & Joannis, 2008) :

4
S tot

)2 . . A
Ot =5 (6) avec vgq1, le nombre de mesures d’étalonnage moins le degré du polynéme
étal + exp
v n,

étal

et nyle nombre de répétitions de mesures effectuées pour obtenir la valeur mesurée.

2.3.2. Application au LEESU et au LCPC

Le calcul de I’écart-type total a été¢ réalisé¢ pour les expériences du LCPC et du LEESU en
sommant les écarts-types d’étalonnage de la Figure 8 obtenus par la méthode de Monte-Carlo et
les écarts-types expérimentaux. Pour les écarts-types expérimentaux, deux valeurs peuvent étre
utilisées :

- Soit on considere, comme c’est le cas en routine au LEESU, que les mesures de turbidité
sont enregistrées de facon instantanée toutes les minutes : dans ce cas, ny=1 et il faut
utiliser la valeur de 7 FAU comme valeur d’écart-type expérimental.

- Soit on considere, comme c’est le cas en routine au LCPC et dans I’expérience ponctuelle
au LEESU, que les mesures de turbidité sont enregistrées toutes les minutes a partir de
mesures a la seconde (ou toutes les 2,3 secondes au LEESU) : dans ce cas, ny=60 (LCPC)
ou n¢=26 (LEESU) et il faut utiliser la valeur de 7/60=0,9 FAU (LCPC) ou 7/726=1,4
FAU (LEESU) comme valeur d’écart-type expérimental. Le cas ny~=15 (LCPC) a
¢galement été calculé puisque les écarts-types expérimentaux du LCPC ont été établis
pour des fenétres glissantes de 15 secondes (7/\15=1,8 FAU).

L’¢écart-type total a les mémes variations que 1’écart-type d’étalonnage a un niveau un peu plus
¢levé selon la valeur de 1’écart-type expérimental (Figure 12, a). Exprimés en pourcentages, les
écarts-types totaux restent faibles sauf lorsque la valeur de 7 FAU est utilisée pour des niveaux
inférieurs a 200 FAU dans le cas du LEESU (Figure 12, b). Mais la valeur de s.,=7 FAU est
certainement surestimée car €tablie pour des valeurs supérieures a 100 FAU et pour ny=1. Il
faudrait poursuivre cette exploitation pour disposer de valeurs d’écarts-types expérimentaux pour
tous les niveaux de valeurs de turbidité rencontrés.

Dans la gamme de valeurs usuelles, les écarts-types totaux seront en général inférieur a 2 % soit
une incertitude a 95 % inférieure a + 4 % : la mesure en continu de turbidité peut donc étre
obtenue avec un trés bon degré de précision.
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Figure 12 : Ecart type total sur la mesure de turbidité, (a valeur en FAU, b valeur relative en %)

3. A retenir pour un étalonnage réussi

Les expériences du LEESU, du LCPC et de I'INSA de Lyon montrent qu’il est possible de
garantir une mesure de turbidité avec des incertitudes inférieures a 5 % si un protocole
d’étalonnage rigoureux est mis en ceuvre.

Ces incertitudes proviennent de I’incertitude expérimentale, qui est peu élevée, et de I’incertitude
d’étalonnage. L’un des points majeurs est d’évaluer I’incertitude sur les étalons et d’en tenir
compte dans le calcul de I’incertitude d’étalonnage car les erreurs sur les étalons sont du méme
ordre de grandeur que les autres sources d’erreurs. Dans la mesure du possible, a moins de
disposer d’étalons du commerce trés précis (mais onéraux), il est préférable de fabriquer soit
méme les étalons de formazine. L’idéal serait de pouvoir effectuer des étalonnage utilisant 5
gamme indépendantes d’étalons (Joannis et al., 2007; XP T 90-210, 1999). Dans les conditions
pratiques habituelles, c’est rarement ce qui est effectué. Par conséquent 1’évaluation des
incertitudes d’étalonnage doit utiliser des méthodes permettant de tenir compte de ces
incertitudes : Williamson ou Monte-Carlo car la méthode des moindres carrés ordinaire sous-
estime les incertitudes. Enfin, il est important d’effectuer des réétalonnages réguliers et de
comparer ces étalonnages les uns par rapport aux autres.
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Chapitre 2. Comment mesurer la turbidité in situ ?

Le chapitre précédent a montré qu’obtenir des mesures précises de turbidité était possible en
respectant des conditions strictes d’étalonnage. Néanmoins, dans le cas des mesures de terrain,
I’étalonnage ne suffit pas a garantir une bonne mesure. L’une des difficultés majeures va étre
d’installer les sondes dans le milieu difficile d’un réseau d’assainissement afin d’obtenir des
mesures fiables et pérennes. Le chapitre 2 décrit donc d’abord des solutions d’installation in situ
des sondes : directement dans le milieu ou en dérivation. Dans un deuxiéme temps, la mise en
place de protocoles de suivi et d’entretien au cours du temps sera traitée.

1. Mesures au fil de ’'eau ou mesures en dérivation

Selon les possibilités offertes par le site expérimental et selon les choix de I'utilisateur, il est
possible :
- de mesurer la turbidité directement dans le collecteur,
- de dériver une partie de ’effluent et de faire la mesure dans une zone annexe protégée.
Dans ce cas, il est bien sir nécessaire d’installer une prise d’eau in situ dans le collecteur.

1.1. Choix du point de mesure et de son positionnement dans la
section

1.1.1. Recommandations générales

La turbidité est une mesure indirecte de parameétres polluants comme les MES et la DCO,
habituellement mesurées par prélévements automatiques. Certaines régles de mise en ceuvre de
préleveurs automatiques d’échantillons de MES et de DCO s’appliquent donc également aux
mesures en continu de turbidité (Bertrand-Krajewski ef al., 2000) :

- lareprésentativité des mesures au point choisi,

- la fiabilité du dispositif de mesure,

- la facilité d’installation,

- lafacilité d’accés,

- la sécurité du matériel et du personnel,

- le colit d’installation et d’entretien.

Nous allons développer plus particuliérement 1’étude des critéres de représentativité des mesures
au point choisi et de fiabilité du dispositif de mesure. Le critére de facilité d’installation n’a pas
été développé en détails mais abordé en méme temps que la question de la fiabilité du dispositif
de mesure, qui dépend justement des choix d’installation.

Par ailleurs, les critéres de facilité d’acces, de sécurité du matériel et du personnel se posent dans
les mémes termes pour la turbidité que pour d’autres capteurs. En effet, outre le probléme de la
sécurité, pour tout type de capteur, le point de mesure doit étre facilement accessible afin de
pouvoir procéder aux opérations de maintenance (Lorentz et al., 2002). A titre d’exemple, le site
de Nancy de Maxeville et le site de Duchesse Anne a Nantes présentent une grande simplicité
d’acces avec un cheminement large et sécurisé, de la place pour effectuer le nettoyage et
éventuellement I’étalonnage des sondes. A Paris, les sites des Quais et de Clichy sont plus
difficilement accessibles : il faut, soit descendre dans un regard, soit descendre un escalier tres
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profond, mais dans les deux cas, les entrées sont situées sur le trottoir. La banquette des
collecteurs n’offre qu’un espace de travail limité pour la maintenance et les étalonnages et
nécessite de s’assurer. A Graz, un point de mesure est équipé d’un spectrométre UV-VIS mais il
est trés difficile d’accés avec un regard étroit donnant sur une avenue avec une circulation
automobile importante (Gruber et al., 2005). Dans le cas des sites de ’OTHU équipés de
turbidimetres (Ecully et Chassieu), I’acceés est facile puisque les mesures sont effectuées en
dérivation. Les opérations de maintenance et de controle ont lieu dans un local en surface, a
proximité du point de mesure. Enfin, les questions de colit d’installation et d’entretien n’ont pas
été étudiées au cours de cette these.

1.1.2. Représentativité du point de mesure

La représentativité du point de mesure dépend beaucoup des conditions hydrauliques dans la
section de mesure choisie. Les conditions de représentativité de la mesure en continu de turbidité
ont de nombreux points communs avec les conditions de représentativité des systémes de
prélevements automatiques d’échantillons d’effluents.

Tout d’abord, il faut que le point de mesure (ou la position de la prise d’eau dans le cas de
mesures en dérivation) garantisse un mélange suffisant des effluents afin de limiter les risques
d’hétérogénéité dans la section de mesure (Bertrand-Krajewski et al, 2000). En effet, les
particules des eaux résiduaires peuvent présenter des vitesses de décantation trés différentes.
Leur répartition spatiale, et donc la turbidité, dépend de la turbulence qui les maintient en
suspension (Ruban et al., 2006). Pour avoir des mesures homogenes, il faut éviter une
implantation des capteurs ou de la prise d’eau dans des zones a faible vitesse d’écoulement car il
y a alors un risque de décantation des particules et de stratification de I’écoulement dans la
section de mesure.

Il faut également éviter certaines perturbations hydrauliques comme 1’aval d’un coude, d’un
virage ou d’une zone de confluence (Schellart, 2002). De plus, la turbidité est trés sensible a la
présence de bulles d’air qui peuvent fausser les mesures (Henckens, 2001; Lorentz et al., 2002).
Dans le cas des prélevements, le risque de contamination de 1’effluent par des biofilms et des
dépots est accru si le point de mesure est trop pres des parois (Bertrand-Krajewski et al., 2000).
Dans le cas des mesures en continu de turbidité, cela peut éventuellement provoquer un
encrassement plus important des sondes.

Le dernier point concerne la profondeur d’immersion. Pour les prises d’eau, il est préconisé de
respecter une profondeur de prélévement comprise entre 40 % et 60 % de la hauteur d’eau
(Bertrand-Krajewski et al., 2000). Pour les mesures de turbidité, le méme principe peut étre
appliqué. 11 faut toujours veiller a ce que les sondes soient suffisamment immergées pour obtenir
de bonnes mesures. Etant donné la longueur des sondes, une profondeur minimale de 10 a 30 cm
sous la surface est nécessaire (Lorentz ef al., 2002).

1.2. Fiabilite du dispositif de mesure in situ

1.2.1. Probleme de I’encrassement et des déchets flottants

Le paragraphe précédent a listé des conditions a respecter pour garantir la représentativité du
point de mesure a partir de considérations sur 1’hydraulique et sur le positionnement de la sonde
dans la section.

Dans ce paragraphe, nous allons nous intéresser aux mesures de turbidité directes in sifu.
L’installation des sondes dans un collecteur doit permettre de respecter les conditions de
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représentativité listées ci-dessus mais également garantir la fiabilité du systéme. Le principal
probléme des mesures de turbidité in situ est leur sensibilité a I’encrassement. Ce probléme n’est
d’ailleurs par propre a la turbidité mais existe pour d’autres types de mesures optiques comme
les mesures par spectrometre UV-VIS (Gruber et al., 2005) ou les mesures par spectromeétre de
type S::can® (Lorentz et al., 2002). Le systéme d’installation doit donc permettre de protéger les
sondes des déchets flottants entrainés par le courant qui risquent de colmater les sondes et de les
endommager (Schellart, 2002).

1.2.2. Adaptation de I’installation aux conditions hydrauliques

Les sondes doivent étre positionnées parallelement au sens de 1’écoulement afin d’éviter un
colmatage par des déchets et des perturbations importantes des mesures (Henckens et al., 2002;
Ruban, 1995). Le dispositif d’installation doit maintenir 1’orientation des sondes, méme dans des
conditions hydrauliques difficiles avec vitesses et débits importants, grande hauteur d’eau ou
avec mise en charge du collecteur (Lorentz et al., 2002). A I'inverse, s’il y a des périodes de
faibles hauteurs d’eau, le dispositif d’installation doit empécher les phénomenes de
sédimentation autour des sondes (Gruber et al., 2005).

1.2.3. Solutions d’installation des sondes in situ

Le respect de toutes les conditions de représentativité et de fiabilit¢é n’a pas de solution
universelle. Chaque dispositif expérimental est adapté aux conditions du milieu et du site. Nous
avons choisi de lister quelques exemples d’installations in sifu en collecteurs de réseau
d’assainissement pour différents dispositifs optiques : spectroméetre UV-VIS, spectrometre
S::can® et turbidimétre (Tableau 6). En ce qui concerne la fiabilisation des dispositifs
d’installation face a 1’encrassement, trois systemes peuvent €tre distingués (Tableau 6 et Figure
13):

- L’utilisation d’un « piege » a flottants en amont,

- Lamise en place d’un dispositif de protection des sondes,

- Une installation sur flotteur.

Sondes de

«Frurbidité sur

Perche Flotteur vu de
d’accroche dessus fixé a un
B des flottants bras mobile

a ’amont

Figure 13 : Systemes d'installation et de protection des sondes contre les déchets flottants,
perche d’accroche (gauche, site des Quais a Paris), flotteur (milieu, site de Maxeville a Nancy),
cage de mesure (droite, site de Duchesse Anne a Nantes)

Sur les sites parisiens des Quais et de Clichy, les sondes de turbidité sont fixées sur des perches
elles-mémes fixées a environ 50 centimeétres de la paroi du collecteur. Les sondes sont fixée 50
centimetres au dessus de fond du collecteur et sont toujours immergées (Figure 14). En amont
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des deux perches de fixation des sondes, une perche permet de retenir la majorité des flottants.
Ce systeme a I’inconvénient de créer un obstacle supplémentaire dans 1’écoulement. Toutefois,
les sites des Quais et de Clichy présentent des sections trés larges (respectivement 1,19 meétres et
3,04 metres pour les deux sites), de sorte que la perche a un impact limité. Les perches de
fixation des sondes permettent de garantir la bonne or