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Pour estimer 'incertitude de la mesure, il faut en connaitre les sources...

Extrait FDT 90-524: La Figure ci-
dessus montre qu’il est primordial
de connaitre les deux types
d’incertitude (échantillonnage
Vemdviséparz \Urerrain) €1 1aboratoire (U, ) afin de
savoir sur quelle partie de la chaine
de mesure il est préférable de
porter son effort pour diminuer
I"incertitude globale de la mesure

Si Userrain = 50% €t Ujapo = 10 %

alors Umesure = 51%

Ulano divisé par 2

Umesure = 50.2 %

Umesure = 26.9 %

( mesure)
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NF EN ISO CEl 17025 de 2017:

7.6 Evaluation de I'incertitude de mesure

7.6.1 Le laboratoire doit identifier les contributions i I'ince - ] e
l'incertitude de mesure, toutes les contributions importaxtes, y compris celles 1ssues de I’échantillonnage,
doivent étre prises en compte, en utilisant des méthodes d'a

 7.6.3 Un laboratoire procédant a des essais doit évaluer l'incertitude de mesure. Lorsque la méthode

d'essai ne permet pas une évaluation rigoureuse de l’mcertltude de mesu imation
sur la base d'une connaissance scientifique des principes thé es ou d’une expérience pratique de la >
performance de la méthode. B
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1€re partie:

Prélevement instrumenté
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Démarche:

- Identifier toutes les composantes de lI'incertitude
- Evaluer leur importance

- Déterminer l'incertitude

Incertitude liee a I'échantillonnage :
Comment l'évaluer ?

1° partie: prélevement instrumenté
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MILIEU MAIN D’OEUVRE
T"Cde Fair ¥ formation
: \
Pression \ \
atmosphérique § Expérience \
Conditions Compétences \\
météorologiques \ Hygiene

Conditions locales \
(risque contamination) \

Respect des
Co-activité \ P

modes opératoires

Pré-visite \

n
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1€ partie: prélévement instrumenté

MATIERE

Vitesse d’écoulement
(débit)
\

Viscosité

MES _
\ Niveau de I'eau

T°Cdel'eau \ Encrassement

\ o N
\ Homogéneite .y

matrice \ Stabilité temporelle
\

\ matrice

5 ‘2,0 (’\5»% Entretien , Matiére/Qualité
90%0 %’{% O”@Q O’boé( Maintenance préventive / tuvau
oS ____Z ® N ______ >/ Propreté
Suivi métrologique /Crépine
Alimentation/batterie /
Usure

Vitesse d’aspiration »
/
Pente Pompe
/

Longueur tuyau p Distributeur

Diameétre tuyau / Détecteur de liquide

\
X s+——> Précision
/

Z Position de la crépine
Purge

/ Normes - guides
Programmation /
/Z Instructions d’utilisation
Définition du point dg# du matériel
prélevement /
¢» Mode opératoire

Nombre d’éch /
prélevés

/  Mesure du débit
/
/

MATERIEL

METHODE
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2
‘;% , L. A Entretien g Matiére/Qualité
] 2
€ % (4 7] _ . _ g tuysu
2 .
'F:‘:,DP e {3:& %ﬁﬂ Maintenance preventive
______________________ ». Propreté
Fd
Suivi métrologique 7 Crépine
Alimentation/batterie »
J Usure
Pente »
/ Pompe
Longueur tuyau

J Distributeur

Diamétre tuyau &
g Détecteur de

liquide
MATERIEL

(*) hauteur d’aspiration 5 m environ)
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1° partie: prélevement instrumenté

Incertitude du chronometre:
0,2s environ
Soit 2,28% (*)

Incertitude du réglet:
0,5 mm environ
Soit 1% (*)

Incertitude de I'éprouvette:
0,5 ml (100ml)
Soit 0,5%
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1€ partie: prélévement instrumenté

Les autres données sources d’incertitudes (matériel):

A partir de I’historique des vérifications internes des préleveurs automatiques,
estimation de l'incertitude de : - justesse : 2,71 %
- répétabilité : 10,35 %

Ainsi, I'incertitude globale du préleveur automatique peut étre évaluée a:

— 2 2
Upre]aum - \/Uéprouvette + Uch’ronométre + U’répémbihte + U; ustesse

Uprelauto=+ 0,52 + 2,282 + 10,35% + 2,71
U = 10,94 %

prel auto




Les autres données sources d’incertitudes (matériel):

Incertitude liee a I'échantillonnage :
Comment l'évaluer ?

AQUAREF

C nsor‘tum
entifique '«, BRGM, IFREMER,
H chnique ™ INERIS, Irstea ef LNE

1° partie: prélevement instrumenté

Hauteur d’aspiration
% Diametre du tuyau Incertitude: Oui? Non?  Pourquoi ?
Matiere du tuyau
Pompe

Allmenta><lectr|que (12V) Entre><

Maint#nangce préventive
e
Pr% =» Blanc matériel
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1€ partie: prélévement instrumenté

Les autres données sources d’incertitudes (Main d’ceuvre):

Formation

Expérience Source d’incertitude ?
Compétence
Hygiene Oul !

Respect des modes opératoires

Comment 'évaluer ?

Intra-comparaison
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1€ partie: prélévement instrumenté

Les autres données sources d’incertitudes (Méthode):

Programmation
Purge
Définition du point de prélevement
Nombre d’échantillons prélevés
Position de la crépine

Normes - guides

Instruction d’utilisation du matériel
Mode opératoire prélevement
Mode opératoire mesure du débit

Source d’incertitude ? Source d’incertitude ?

oul ! Oul'!

Comment I'évaluer ? Comment I'évaluer ?

Intra-comparaison !! Audit interne !!
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1¢"¢ partie: prélevement instrumenté

Les autres données sources d’incertitudes (Milieu):

Température de l'air Source d’incertitude ?
Pression atmosphérique

Conditions météorologiques

Conditions locales (contamination) OuUl | mais...
Co-activité
Pre-visite La plupart du temps, ces sources d’incertitudes sont

aussi responsables de I'échec ou pas du prélevement

Comment I'évaluer ?

in |l
B I a n C te rra I n ° Si blanc terrain contaminé, alors incertitudes

Si blanc conforme, alors incertitude nulle
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1¢"¢ partie: prélevement instrumenté

Les autres données sources d’incertitudes (Matiere):

Viscosite Source d’incertitude ?
MES
Température de 'eau 0 |
Homogénéité de la matrice Ul | mais...
Vitesse d’écoulement
Niveau de I'eau La plupart du temps, ces sources d’incertitudes sont
Encrassement

"y , aussi responsables de I'échec ou pas du prélevement
Stabilité temporelle de la matrice

Comment I'évaluer ?

Intra-comparaison !!
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1° partie: prélevement instrumenté

Avons-nous fait le tour ?

NON !

Il manque
I"homogéneéisation de I'échantillon
et
la mesure du débit
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Avons-nous fait le tour ?

NON !

L’homogénéisation de I’échantillon

Une étude réalisée en interne démontre que
I"incertitude est de 10% environ:

- pour des concentrations de 100mg/I, 250 mg/I
et 500mg/|,

- pour une homogénéisation réalisée a la main,
par une recirculation avec uniquement la pompe
péristaltique ou avec 'utilisation d’une hélice.
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1° partie: prélevement instrumenté

Avons-nous fait le tour ?

NON !

La mesure du débit pour I'asservissement

La plupart des canaux déversoirs ont une incertitude du
fabricant de l'ordre de 5%.

A celle-ci, il faut ajouter l'incertitude liée a la pause du
__ débitmetre.

'incertitude de la mesure aura un impact sur la donnée de
débit, mais I'impact sur I'échantillon est moindre.

Son évaluation se fait au travers des essais intra-laboratoires.
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1€ partie: prélévement instrumenté

En résumeé:

Nous avons une incertitude de matériel quantifiable.

Nous avons une incertitude d’homogénéisation quantifiable.

Pour le reste, nous allons nous baser sur les résultats d’un
essai intra-laboratoire.
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1€ partie: prélévement instrumenté

’essai intra-laboratoire:

Cahier des charges :

- avoir un site pouvant accueillir au moins 5 mesures en paralleles

- avoir un dispositif de mesure de débit pour 5 mesures en paralleles
- avoir au moins 3 ou 4 techniciens disponibles

- avoir 5 jeux complets d’appareils de prélevement

- un laboratoire pour les analyses
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'essai intra-laboratoire:

Cahier des charges :

- avoir un site pouvant accueillir au moins 5 mesures en
paralleles

Installation sur le point d’entrée d’'une STEP pour avoir un
échantillon suffisamment chargé.

Pour avoir un échantillon équivalent pour les 5 mesures et éviter
les perturbations des purges des préleveurs automatiques :

- installation d’'une pompe vide cave, refoulement dans un seau
par le fond jusqu’a débordement,

- les crépines seront installées sur un support pour étre
suffisamment espacées les unes des autres.

22
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1° partie: prélevement instrumenté
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1€ partie: prélévement instrumenté

’essai intra-laboratoire:

Cahier des charges :

- avoir un dispositif de mesure de débit pour 5 mesures en paralleles:

soit la station est équipée en entrée d’un canal de mesure de débit,
soit la sortie est suffisamment proche de I’'entrée pour asservir au débit de sortie.

- avoir au moins 3 ou 4 techniciens disponibles

1 technicien au moins réalise deux mesures: répétabilité
3 autres techniciens réalisent chacun leur mesure: reproductibilité
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1€ partie: prélévement instrumenté

'essai intra-laboratoire:

Cahier des charges :

- avoir 5 jeux complets d’appareils de prélevement

Pour faire une exploitation statistique des résultats, il est bon d’en avoir plus de deux,
dix serait I'idéal, mais serait aussi difficile a mettre en ceuvre.

— -un laboratoire pour les analyses

Les analyses doivent étre pertinentes et idéalement réalisées par un seul technicien.
Par exemple:

- MES avec une incertitude labo généralement de l'ordre de 20%
- Autre(s) parametre(s) dont I'incertitude est plus faible (~*5%) (ex :DCO)
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'essai intra-laboratoire:

Exploitation des résultats : exemple 1

Résultat Incertitude | Incertitude de I _ " t
(mg/l) labo Iessai (k=2) ncertituae prelevemen

Préleveur 1 20%
Préleveur 1 380 20%
; Upre’lévement = U .. =
Préleveur 2 425 20% 47,22 % N T [Zezle\;?én%;t
essai  “labo ’ 0
Préleveur 3 385 20%

Préleveur 4 390 20%
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'essai intra-laboratoire:

Exploitation des résultats : exemple 2

Résultat | Incertitude | Incertitude de I - " t
(mg/l) labo Iessai (k=2) ncertituae preievemen

Préleveur 1 20%
Préleveur 1 380 20%
; Uprélévement = U .. -
Préleveur 2 370 20% 24,08 % J _ _ plre3/ev4e£qe(»;t
Uessai -U abo ’ o
Préleveur 3 385 20% “

Préleveur 4 390 20%
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1€ partie: prélévement instrumenté

’essai intra-laboratoire:

Exploitation des résultats : il faut vérifier la cohérence de l'incertitude de prélevement
avec les incertitudes du préleveur automatique et de I’'homogénéisation.

=z
\/[ prel aum + U homogénéisation =14 ,82 %

. —_ o,
Exemple 1: U, sevement = 42,78 %
2 2
Umam dwUVI‘e/matIeI‘e/met]]Ode '\/UpTELEﬂement — Up*rel aute _ homogénéisation
U =40,12 %

main d’ceuvre / matiere / méthode
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1€ partie: prélévement instrumenté

’essai intra-laboratoire:

Exploitation des résultats : il faut vérifier la cohérence de l'incertitude de prélevement
avec les incertitudes du préleveur automatique et de I’'homogénéisation.

=z
\/[ prel aum + U homogénéisation =14 ,82 %

Exemple 2 : U =13,41 %

U

— 2
main d’ceuvre / matiere / méthode ~ \/ Uprétvement

prélevement —

—U i

prel auto _ homogénéisation

U

main d’ceuvre / matiere / méthode

= IMPOSSIBLE
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2¢me partie: prélevement ponctuel

2€Me partie:

Prélevement ponctuel

Eau de consommation
Légionelles
Piscines
Eaux usées

o] oo
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2¢me partie: prélevement ponctuel

Comme vu précédemment, 'incertitude du prélevement ponctuel va pouvoir étre
évaluée au travers d’essais intra-laboratoire.

Exemple d’essai intra-laboratoire pour une eau de consommation:

- disposer d’un volume d’eau suffisant et homogene (cubitainer 1000L + agitation)
- faire circuler I'eau a travers une rampe équipée de robinets (pompe)

- doper I'eau avec des analytes pertinents (germes mésophiles,...)

- prélever

- exploiter les résultats
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2¢me partie: prélevement ponctuel

Exemple d’essai intra-laboratoire pour une eau superficielle:

- disposer d’une station de mesure pouvant accueillir plusieurs techniciens ou une
station dont la stabilité de I'eau peut étre démontrée (suivi historique par ex)

- faire un suivi pH/cond/temp/0, avant, pendant et aprés le prélevement

- prélever

- analyser

- exploiter les résultats

A ces essais intra-laboratoires, il faut ajouter les données de I'assurance qualité
(FD T 90-524: essai en double, dopage...).
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Conclusion:

Il est possible d’'évaluer une incertfitude de prélevement :

- en réalisant des essais intra-laboratoires,
- en exploitant les résultats de |I'assurance qualite,

- en réalisant des essais inter-laboratoires (BIPEA, AGLAE, ARSATESE...)

(appel aux organisateurs de CILs pour aller sur des essais d’intercomparaison
de prélevements et pas uniquement de la mesure physico-chimique)
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Merci pour
votre attention
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