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REPRESENTATIVITE DES MATIERES EN SUSPENSION ECHANTILLONNEES PAR LES PIEGES A PARTICULES DANS LES
COURS D’EAU
Aymeric Dabrin, Matthieu Masson, Chloé Le-Bescond, Marina Coquery

Résumé :

Dans le Guide européen sur la surveillance chimique des sédiments et du biote selon la
Directive Cadre sur Eau (dit « Guide CMA »; CE CMA, 2010) il est décrit les grands
principes du suivi des tendances des contaminants dans la matrice sédiments. Or, les
concentrations en contaminants dans les sédiments sont trés variables en raison de leur
hétérogénéité naturelle (granulométrie), ce qui complique ’analyse des tendances
temporelles de contamination a I’échelle d’une station. Une alternative aux prélévements
des sédiments de surface est ’échantillonnage des matiéres en suspension (MES) qui
permet de s’affranchir de cette hétérogénéité. Les piéges a particules représentent un
outil pertinent pour U’échantillonnage des MES car ils permettent de récupérer une
quantité importante de MES nécessaire aux différentes analyses chimiques et d’intégrer la
dynamique de la contamination sur la période de déploiement. Cependant, ce type de
prélevement peut induire un biais granulométrique par rapport a un prélévement de MES
conventionnel. Pour évaluer ce biais potentiel, des MES collectées par un piege a
particules (modele utilisé dans UEnvironmental Specimen Bank en Allemagne et dans
’Observatoire des Sédiments du Rhone en France) ont été comparées a deux types de
prélevements conventionnels de MES : un prélévement par pompage et centrifugation en
continu et un prélévement manuel. Ce travail a été effectué sur une station du Rhone (site
de Jons sur le Haut Rhone), d’une part a court terme, lors d’un évenement hydro-
sédimentaire pour évaluer le caractere intégratif de U'outil et d’autre part a long terme,
sur plusieurs années pour évaluer U'influence des conditions hydrologiques sur la qualité
des MES prélevées. Cette comparaison a été réalisée via l'analyse de la distribution
granulométrique et de la teneur en carbone organique particulaire (COP). Cette étude
montre que les MES collectées manuellement ou par pompage/centrifugation sont
similaires, alors que le piege a particules a tendance a prélever des particules
relativement plus grossieres. Ce biais est observé dans une gamme de taille trés fine (<100
pum) et serait lié a une modification de la proportion des classes de taille de particules. Ce
biais est d’autant plus important que les débits sont forts, mais ne semble pas affecter la
composition chimique des particules comme démontré au travers l’analyse du COP. Ce
rapport propose également des recommandations quant a l’utilisation de ce type de piege.

Mots clés (thématique et géographique) : contaminants hydrophobes, métaux, sédiments,

granulométrie, échantillonnage intégratif, pompage/centrifugation, représentativité
temporelle
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REPRESENTATIVITY OF SUSPENDED PARTICULATE MATTER (SPM) SAMPLED IN SURFACE FRESHWATERS BY USING
PARTICLE TRAPS
Aymeric Dabrin, Matthieu Masson, Chloé Le-Bescond, Marina Coquery

The European Guide on Chemical Monitoring of Sediments and Biota under the Water
Framework Directive (known as the "CMA Guide"; EC CMA, 2010) describes the main
principles for monitoring contaminant trends in the sediment. However, contaminant
concentrations in this matrix are highly variable due to the natural heterogeneity of the
sediment (grain size distribution). This natural heterogeneity of the sediment complicates
the analysis of temporal contamination trends. An alternative to surface sediment
sampling is to collect suspended particulate matter (SPM), which eliminates this
heterogeneity. Particulate traps represent a relevant tool to collect SPM since, unlike
manual sampling, it allows collecting a large quantity of SPM necessary to carry out various
physico-chemical analyses and integrating the dynamic of contamination over the period of
deployment. However, particulate traps can induce a granulometric bias compared to
conventional SPM sampling. To assess this potential bias, we compared SPM collected by a
particle trap (used in the German Environmental Specimen Bank and in the French Rhone
Sediment Observatory) with SPM samples collected by two conventional sampling methods
(continuous pumping/centrifugation and manual sampling). This work was carried out at
Jons station on the Rhone River, first during an hydro-sedimentary event to assess the
integrative aspect of the tool and secondly, over several years of monitoring to assess the
influence of hydrological conditions on the quality of collected SPM. The SPM
characterization was assessed through the analysis of the particle size distribution and
particulate organic carbon (POC) content. Results demonstrated that SPM collected
manually or by continuous pumping/centrifugation were very similar, whereas the particle
trap collected relatively coarser particles. This bias occurred over a very fine size range
(<100 pm) and was related to a change in the proportion of particle size classes only, that
is without removing the finest particles and without sampling coarser particles. This bias
was more pronounced during high water discharge, but did not affect the chemical
composition of the particles as demonstrated through COP analysis. This report also
provides recommendations for the use of this type of particle trap.

Key words: hydrophobic contaminants, metals, sediments, particle size, integrative
sampling, continuous pumping/centrifugation, temporal representativity
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1. CONTEXTE

La Directive Cadre Européenne sur ’Eau (DCE 2000/60/CE) impose aux Etats
membres de surveiller les substances chimiques pour la définition de 'état
chimique et de U’état écologique des eaux continentales au niveau des
différentes masses d’eau, ainsi que leur évolution au cours du temps. La notion
de surveillance des sédiments pour l’évaluation de la qualité des masses d’eau
est abordée dans la directive fille NQE 2008/105/CE [2]. Dans son article 3,
cette derniere demande aux Etats Membres de procéder « a lanalyse
tendancielle a long terme des concentrations des substances prioritaires »
hydrophobes. En raison de leur accumulation et de leur affinité préférentielle
avec les particules, il est recommandé d’évaluer l’état chimique de certains
métaux et composés hydrophobes dans la matrice solide (sédiment) ou le biote,
plutot que dans la fraction dissoute des eaux (« Guide CMA » ; CE CMA, 2010).
Or, U’évaluation de |’état chimique dans la matrice sédiment, et notamment de
son évolution au cours du temps, n’est pas la plus appropriée (Yari et al., 2018).
En effet, ’échantillonnage des sédiments de surface est source d’une grande
variabilité d’un point de vue de sa nature (granulométrie, minéralogie,
concentration en carbone organique particulaire - COP), qui conditionne
fortement les concentrations des métaux et composés organiques hydrophobes,
en raison de leur plus grande affinité pour les particules fines et/ou la MO
(Pierard et al. 1996). De plus, en raison d’une alternance de séquences de
dépots/érosion en lien direct avec ’hydrologie de la riviére, la représentativité
temporelle d’un sédiment de surface échantillonné a un instant donné est
souvent questionnable (i.e., selon U’épaisseur de sédiment prélevée, le taux de
sédimentation sur le site étudié, ’occurrence de crue avant le prélévement,...).

Ainsi, plusieurs études (Schulze et al., 2007 ; Lepom et al., 2009 ; Schubert
et al., 2012 ; Yari et al., 2018) ont montré qu’il était plus pertinent d’évaluer la
contamination chimique de la matrice sédimentaire d’une riviere au travers du
prélevement des matiéres en suspension (MES). En effet, contrairement aux
prélevements de sédiments de surface, l’échantillonnage des MES permet (i) de
cibler les particules les plus fines, qui « portent » la contamination chimique, et
donc d’améliorer les fréquences de quantification, (ii) de s’affranchir de
’hétérogénéité d’un sédiment prélevé en surface (ex. variation de ’épaisseur
prélevée selon l’opérateur et l’outil de prélevement utilisé) et (iii) d’obtenir une
datation précise de l’échantillon prélevé (i.e., qui correspond a la période
d’échantillonnage des MES).

Plusieurs méthodes d’échantillonnage sont couramment utilisées pour
collecter des MES :
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- un échantillonnage d’eau manuel (MAN) ou via l’utilisation de préleveurs
automatiques, suivi par une filtration (Duinker et al., 1979 ; Mahler and
Van Metre, 2003) ou une décantation dans le cas de forte concentrations
en MES - typiquement > 0,5 - 1 g/L (Etcheber et Jouanneau, 1980) ;

- un pompage suivi d’une centrifugation en continu (CFl, Burrus et al.,
1989 ; Schafer and Blanc, 2002 ; Le-Bescond et al., 2018) :

- Lutilisation de pieges a particules (PAP, Philipps et al., 2000 ; Pohlert et
al., 2011 ; Le-Bescond et al., 2018 ; Masson et al., 2018).

Pour des concentrations en MES inférieures a 100 mg/L, concentration
représentative dans les rivieres hors épisodes de crue, le prélevement d’eau
manuel ou par préleveur automatique nécessite de prélever une grande quantité
d’eau, afin d’obtenir une quantité suffisante de MES pour l’analyse ultérieure
des différents contaminants et éléments majeurs (>2 g de poids sec).
L’utilisation de centrifugeuses en continu (fixe ou de terrain) demande une
certaine technicité pour leur utilisation et leur maintenance, et nécessite
plusieurs heures de pompage/centrifugation pour un seul échantillon de MES, ce
qui ne facilite pas leur utilisation pour un déploiement a large échelle dans le
cadre d’un réseau de surveillance. De plus, ces deux types d’échantillonnage
ponctuel ne permettent pas de prendre en compte la variabilité temporelle des
différentes sources de MES qui peuvent présenter des concentrations variables
en contaminants.

Ainsi, les pieges a particules représentent une alternative intéressante pour le
prélevement de MES car ils permettent d’obtenir un échantillon intégratif de la
période échantillonnée, en raison de leur immersion dans le cours d’eau pendant
une période allant typiquement de 1 semaine a un mois. En fonction des
concentrations en MES, le temps d’intégration peut étre adapté pour récupérer
une masse suffisante de MES pour réaliser les analyses chimiques. Ce sont aussi
des outils peu chers, facile d’utilisation et déployables a une tres large échelle
(Poulier et al., 2019). Dans un précédent rapport AQUAREF, Lardy-Fontan et al.
(2017) ont présenté la diversité des pieges existants et comment ils pouvaient
répondre a divers objectifs, comme [’évaluation de la qualité chimique des
masses d’eau, des tendances temporelles de contamination, de la
biodisponibilité et de la toxicité des sédiments, ou pour I’évaluation des flux de
contaminants particulaires.

Ainsi, les pieges a particules, tel celui développé par Schulze et al. (2007)
(Figure 1), sont des outils largement utilisés dans le cadre de réseaux
d’observations comme dans le cadre du German Environmental Specimen Bank
(GESB, depuis 1995 en Allemagne ; Schulze et al., 2007) ou de |’Observatoire des
Sédiments du Rhone (OSR, depuis 2011, France ; Le-Bescond et al., 2018).
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Figure 1 : Présentation d'un piége a particules immergé en inox de dimension 40x30x25cm.

Alors que la représentativité des MES collectées par centrifugeuse en
continu a déja été documentée (Rees et al., 1991), la représentativité des MES
collectées par piege a particules souléve toujours des questions, notamment
lorsque 'un des objectifs est le suivi des contaminants particulaires. En effet,
plusieurs études (Pohlert et al., 2011 ; Schubert et al., 2012) ont soulevé le fait
que les pieges a particules pouvaient induire un biais lors de l’échantillonnage,
qui se traduit en général par une modification de la granulométrie et de la
teneur en carbone organique particulaire (COP). Cet éventuel biais pose
probléme puisque la granulométrie et la teneur en COP des MES conditionnent a
priori les concentrations en contaminants inorganiques et organiques, en raison
de leur forte affinité pour les particules fines et/ou la matiere organique
(Pierard et al., 1996).

L’objectif de ce rapport est d’observer la représentativité des MES
collectées avec un piege a particules (du méme type que celui utilisé dans le
cadre du GESB et de I’OSR), et de la comparer a celles de deux prélévements
« référence » de MES: un prélevement manuel et un prélevement par
pompage/centrifugation. La comparaison des MES échantillonnées a été vérifiée
en s’appuyant principalement sur les données de granulométrie et de
concentrations en COP. Nous synthétisons ici les principaux résultats de plusieurs
études menées sur le Rhone a la station de Jons (en amont de Lyon), dans le
cadre du programme de U’OSR.

Ce travail vise dans un premier temps a démontrer que le prélevement de
MES apres centrifugation en continu peut étre considéré comme un prélévement
de MES « référence » (c.f. prélevement d’eau manuel), pour ensuite pouvoir
comparer les MES prélevées par piege a particules avec les MES prélevées apres
pompage/centrifugation en continu. Nous avons, dans un deuxiéme temps,
étudié les MES prélevées par un piege a particules a l’échelle d’un évenement
hydro-sédimentaire, pour prendre en compte [’aspect intégratif de "outil. Enfin,
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nous avons étudié les MES échantillonnées a l’échelle d’un suivi pluriannuel sur
cette méme station pour évaluer le biais d’un échantillonnage par piege a
particules en fonction des conditions hydrologiques. En relation avec les
enseignements obtenus au travers de ces études, ce travail propose des
recommandations quant a l'utilisation de ces pieges a particules.

2. QUEL PRELEVEMENT « REFERENCE » POUR
L’ECHANTILLONNAGE DES MATIERES EN SUSPENSION ?

Dans le cadre de cette étude, il était nécessaire au préalable de comparer
les MES prélevées par le piege a particules avec un prélevement ponctuel
« référence » d’un point de vue de leur distribution granulométrique.
L’utilisation d’une centrifugeuse en continu s’avere étre un mode de
prélevement efficace, car cela permet de collecter plusieurs grammes de MES en
pompant et centrifugeant |’eau du cours d’eau en quelques heures, alors qu’un
prélevement manuel nécessiterait de récupérer de tres larges volumes d’eau (>
1000 L) et de les filtrer. La station de Jons sur le Rhone est équipée d’une
centrifugeuse fixe en continu (CEPA  Z61) qui permet de réaliser des
prélevements ponctuels lors du déploiement et du retrait du piege a particules
sur cette station (Le Bescond et al. 2018). Afin de s’assurer que les MES
prélevées apres centrifugation sont représentatives d’un préléevement manuel
des MES, nous avons étudié la représentativité de la distribution
granulométrique des particules échantillonnées a la station de Jons avec la
centrifugeuse en continu par rapport aux particules qui transitent dans l’eau du
Rhone (prélévement manuel ou par pompage).

2.1 MATERIEL ET METHODE

2.1.1 Stratégie d’échantillonnage

La Figure 2 représente une synthese des échantillons de MES collectés
pour étudier la représentativité granulométrique des échantillons de MES
prélevés au moyen de la centrifugeuse. Un premier prélevement de MES apreés
pompage/centrifugation en continu a été réalisé le 19 juillet 2016 sur une durée
de 4h53 avec un débit du Rhone moyen de 694 m3/s et une concentration en MES
moyenne de 28 mg/L. Un second prélevement de MES a été réalisé le 22
novembre 2016 sur une durée de 3h30 avec un débit moyen du Rhone de
495 m3/s et une concentration en MES moyenne de 27 mg/L. Les deux
prélevements ont été réalisés en régime hydrologique de base (débit inférieur a
800 m3/s). Le volume d’eau centrifugé lors de chaque prélévement était
d’environ 3000 L. Avant chaque prélévement par centrifugation, le tuyau
d’alimentation en eau a été purgé pendant environ 30 secondes afin d’éliminer
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les particules qui se seraient accumulées dans les tuyaux entre deux
prélevements.

Au début de chaque prélevement par centrifugation, un échantillon
ponctuel d’eau a été prélevé directement dans le Rhone depuis le ponton a
proximité de la prise d’eau pour l’alimentation de la centrifugeuse, dans un
flacon de 1 L en polyéthylene haute densité (PEHD) (Aquaref, 2017). Lors de la
centrifugation du 22 novembre 2016, le prélevement manuel d’eau du Rhone a
été répété en fin de centrifugation pour vérifier la variabilité de la
granulométrie pendant toute la durée de la centrifugation.

Un second prélevement manuel d’eau a été réalisé au niveau de ’entrée
de U'eau pompée dans la centrifugeuse. Cet échantillon permet d’évaluer
Uinfluence du pompage de l’eau et de son acheminement dans les tuyaux sur la
distribution granulométrique des particules centrifugées. Avant le prélevement,
le flacon de 1 L en PEHD et son bouchon ont préalablement été rincés avec l’eau
du Rhone pompée. Lors de la centrifugation du 22 novembre 2016, le
prélevement manuel d’eau du Rhbéne pompée a été répété en fin de
centrifugation pour vérifier la variabilité de la granulométrie pendant toute la
durée de pompage/centrifugation.

¢ 19/07/16 de 08:52 a 13:15
©22/11/16 de 10:00 a 13:30

Evacuation
de l'eau
clarifiée

* 19/07/16 a 08:45 ¢ 19/07/16 a 09:00

©22/11/16 2 09:40 et 13:30  * 22/11/16 a 09:40 et 13:30

Figure 2 : Vue schématique de profil du cylindre positionné dans le corps de la centrifugeuse
(source du schéma : mode d’emploi fourni par le constructeur) et représentation des
préléevements réalisés sur la station du Rhone a Jons pour la comparaison granulométrique
des particules présentes dans |’eau du Rhone et échantillonnées par pompage/centrifugation
: 1) préléevement d’eau manuel réalisé directement dans le Rhone au niveau de la prise
d’eau pour l’alimentation de la centrifugeuse en continu, 2) prélévement d’eau manuel
réalisé au niveau de I’entrée de |’eau pompée dans la centrifugeuse et 3) prélévement de
MES par pompage/centrifugation en continu.
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2.1.2 Prélévements des matiéres en suspension par pompage/centrifugation en
continu

Une centrifugeuse tubulaire a haute vitesse CEPA Z61 (Figure 2) a été utilisée
pour les prélevements par centrifugation. Lors de l’échantillonnage, l’eau du
Rhone est pompée en continu puis acheminée vers la centrifugeuse avec un
débit entrant d’environ 700 L par heure. Ce débit est controlé a 'aide d’un
compteur d’eau et d’un chronometre. L’eau pénéetre par le bas de la
centrifugeuse puis entre dans un cylindre en inox qui tourne a 17 000 tours par
minute et qui renferme une feuille de Téflon amovible préalablement lavée
(détergent, neutralisant et rincage a l'eau déminéralisée). L’eau remonte a
travers le cylindre grace a la force centrifuge ; les MES adheérent a la feuille de
Téflon amovible qui est plaquée sur les parois du cylindre, tandis que ’eau
clarifiée est évacuée vers ’extérieur par le haut du cylindre).

Apres chaque centrifugation, la feuille de Téflon est récupérée puis
déroulée a plat pour prélever l’échantillon de MES. Un gradient de taille et de
concentration de particules est observable a Uceil nu (Figure 3). Un dépot de
particules grossieres est visible sur la partie de la feuille de Téflon qui se situe
en bas du cylindre de la centrifugeuse (plus foncée), tandis que la partie
correspondant au haut du cylindre contient les particules les plus fines en plus
petite quantité. La totalité des MES déposées sur la feuille de Téflon ont été
collectées a ’aide d’une spatule en silicone alimentaire préalablement lavée
(détergent, neutralisant, rincage a l’eau déminéralisée puis rincage a l’acétone)
et transférées dans un flacon en verre brun. Aprés homogénéisation, un sous-
échantillon a été transféré dans un flacon en polypropylene pour ’analyse de la
granulométrie.

Figure 3 : Matiéres en suspension collectées sur la feuille de Téflon aprés centrifugation dans
le cylindre. La partie de gauche correspond aux particules collectées en bas du cylindre
(particules plus grossiéres), celle de droite au haut du cylindre de la centrifugeuse
(particules plus fines).

2.1.3 Méthode d’analyse de la granulométrie

Les distributions granulométriques des particules dans les échantillons
d’eau  prélevées manuellement et de  MES  prélevées  aprées
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pompage/centrifugation en continu ont été analysées le jour des prélévements
par diffraction laser avec un granulomeétre Cilas 1190 selon la norme 1SO 13320
(AFNOR, 2009).

L’incertitude sur la mesure de la distribution granulométrique est élevée
pour des particules dont le diametre est inférieur a 1 pm. La proportion
volumique de ces particules est tres faible dans les échantillons étudiés. Les 11
classes de diametres compris entre 0,04 et 0,9 pm ne sont donc pas traitées.
Pour les classes de diameétres supérieurs a 1 um, Uincertitude élargie (k=2) est
estimée a 10%. Cette incertitude est de 30% pour les classes les plus grossieres
présentes dans les échantillons en proportion inférieure a 1,5%.

2.2 COMPARAISON DE LA GRANULOMETRIE DES PARTICULES PRELEVEES
MANUELLEMENT OU PAR CENTRIFUGATION

Les distributions granulométriques des échantillons d’eau prélevés soit
directement dans le Rhone, soit apres pompage a ’entrée de la centrifugeuse,
ont été comparées en tenant compte des incertitudes de mesures (Figure 4).

Eau du Rhone
Eau pompée

5 -

Volume (%)

10 100
Diameétre des particules (en um)

Figure 4 : Exemple des distributions granulométriques obtenues pour un échantillon d'eau
prélevé manuellement dans le Rhone et un échantillon d’eau du Rhone prélevé apres
pompage (avant centrifugation) le 19 juillet 2016. Les mesures ont été réalisées avec
ultrasons. Les barres d’erreur correspondent a l’incertitude élargie sur la mesure a un
niveau de confiance 95%.
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Les distributions granulométriques des particules dans ces deux échantillons
d’eau sont similaires en tenant compte des incertitudes de mesure (les
incertitudes élargies se recoupent pour chaque classe granulométrique). Ainsi,
la distribution granulométrique moyenne des deux prélévements manuels (MAN)
d’eau sera utilisée comme échantillon de référence pour la suite de l’étude.

Les distributions granulométriques des échantillons de référence et des
échantillons de MES prélevés par centrifugation ont été comparées en tenant
compte des incertitudes de mesure (

Figure 5).
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Figure 5 : Distribution granulométrique des échantillons de référence d'eau du Rhéne et des
échantillons de MES prélevées par centrifugation en continu (22/11/2016). Les mesures ont
été réalisées avec ultrasons (a). Différence relative (en %) entre la granulométrie mesurée
dans I’échantillon d’eau du Rhéne de référence et dans I’échantillon de MES prélevé par
centrifugation en continu (b). Les barres d’erreur correspondent a l'incertitude élargie
(k=2).

En considérant les incertitudes analytiques, la distribution
granulométrique de Uéchantillon de MES prélevé le 22 novembre 2016 par
centrifugation est similaire a celle de |’échantillon d’eau de référence, sauf pour
des particules de diametre supérieur a 50 um. La différence relative entre 1 et
50 ym est comprise entre -20 et 20% et reste dans l'incertitude de la mesure.
Par contre, le systeme d’échantillonnage par centrifugation sous-estime les
particules les plus grossieres (50-100 pm), d’environ 60%, mais avec une
incertitude relativement élevée (jusqu’a 30%). Ainsi, [’analyse granulométrique
des MES collectées par centrifugation montre une distribution de particules
représentative de celle de la riviére, avec une différence relative moyenne sur
’ensemble du spectre granulométrique de 14%. La centrifugation peut donc étre
utilisée comme méthode de prélévement de référence pour comparer a un
échantillon de MES prélevé au moyen d’un piege a particules.

3. ECHANTILLONNAGE INTEGRATIF A L’AIDE DE PIEGE A
PARTICULES : QUEL BIAIS PAR RAPPORT A UN PRELEVEMENT
« REFERENCE » ?

La prévision d’une chasse hydro-sédimentaire sur le Haut-Rhone en mai-juin
2016 a représenté une opportunité idéale pour caractériser de facon aisée et
rapide (sur une journée) les MES piégées par un piege a particules et en parallele
de les comparer aux MES obtenues par prélevement ponctuels de référence
(prélevements d’eau ou prélévements de MES par pompage/centrifugation). En
effet, une chasse hydro-sédimentaire est coordonnée sur une période définie a
’avance par les gestionnaires de ['ouvrage et engendre des concentrations en
MES relativement élevées sur les cours d’eau (> 1 g/L a Jons en 2012),
permettant la récupération d’une quantité importante de MES en prélevant
quelques litres d’eau ou en centrifugeant seulement durant une courte période.
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Ainsi, lors de cet événement, nous avons déployé un piege a particules pendant
quelques heures et nous avons procédé en paralléle a des prélévements manuels
d’eau et a des pompages/centrifugations de facon réguliere durant la période de
déploiement du piege a particules.

3.1 STRATEGIE D’ECHANTILLONNAGE

Pour réaliser cette comparaison, nous avons utilisé un piege a
particules du méme type que celui utilisé par Schulze et al. (2007), qui consiste
en une boite en inox de 40x30x25 cm. L’eau pénétre a 'intérieur du piege par
un trou de diametre ~3 cm puis ressort sur la face opposée par un trou de méme
diamétre. A Uintérieur du piege, deux lames permettent de faire chuter la
vitesse d’écoulement (par surverse puis par sous-verse) afin de favoriser la
décantation des MES dans deux bacs amovibles (Figure 6).
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Figure 6 : Présentation d'un piége a particules immergé en inox de dimension 40x30x25cm
(d’aprés Le-Bescond et al., 2018)

Ce piege a été déployé sur le Rhone a la station de Jons, située en amont
de Lyon, lors de la chasse hydro-sédimentaire du Haut-Rhone de mai 2016. Il a
été déployé le 24/05/2016, 4 jours aprés le début des opérations de chasse
hydro-sédimentaire, sur une période de 6 heures (08:45 a 15:05), caractérisée
par une charge en MES variant de 270 a 320 mg/L.

Parallelement au déploiement du piege a particules, et afin de
caractériser au mieux les MES prélevées lors de l'intégration de cette période
d’échantillonnage, 7 prélevements manuels de MES (dans des bouteilles de 2 L)
et 4 centrifugations en continu au moyen de la centrifugeuse fixe de la station
de Jons ont été effectués (Figure 7).
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Figure 7 : Représentation graphique du planning d’échantillonnage pour les trois méthodes
de prélévement des MES (manuel, pompage/centrifugation en continu et piége a particules)
et vitesses du courant en surface de colonne d’eau et au niveau du piége a particules.

Tous les échantillons de MES collectés ont été sous-échantillonnés pour la
mesure de la granulométrie (cf. § 2.1.3). Les échantillons ont ensuite été
transférés dans des flacons en verre brun, congelés, lyophilisés et broyés, avant
leur analyse en COP.

3.2 REPRESENTATIVITE DES MES ECHANTILLONNEES PAR LE PIEGE A PARTICULES
LORS D’UN EVENEMENT HYDRO-SEDIMENTAIRE

Les distributions granulométriques des MES collectées lors de cet
évenement hydro-sédimentaire de facon manuelle (MAN) ou par
pompage/centrifugation (CFl) ont des allures similaires, avec 3 modes principaux
détectés autour de 2-5 pm, 10-14 pm et 28-40 pm (Figure 8). Les contributions
maximales sont obtenues pour les particules ayant une taille proche de 12 pym et
les grains médians (D50) obtenus sont relativement proches avec 11,4 + 0,10 ym
pour le prélevement manuel (MAN) et 8,34 + 0,45 pm pour le prélévement par
centrifugation (CFl). Cependant les écarts des pourcentages de chaque classes
sont généralement différents (pas de recouvrement des barres d’erreurs), car le
sous-échantillonnage pour la granulométrie n’était pas correctement réalisé
apres pompage/centrifugation (perte des grossieres lors de la récupération des
MES aprés CFl pour ’analyse granulométrique). Ainsi, Les 2 courbes different
légérement au niveau des proportions en particules les plus grossiéres (20-
80 um), plus importantes pour les échantillons prélevés manuellement que pour
ceux prélevés par centrifugation. Inversement, la proportion des particules les
plus fines (<10 pm) est plus importante dans les échantillons centrifugés.
Globalement, ces résultats obtenus dans des conditions turbides (~300 mg/L)
confirment que la centrifugation permet de récupérer des MES représentatives
des MES qui transitent dans la colonne d’eau.
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Figure 8 : Distribution granulométrique de I’échantillon de MES collecté par piége a particule
(PAP) et distributions granulométrique moyennes avec écart-types des MES collectées par
pompage/centrifugation (CFl) et par prélévement manuel (MAN)

En revanche, dans ces conditions de fortes concentrations en MES
(300 mg/L), les MES collectées par le piege a particules montrent une
distribution granulométrique différente de celles obtenues par les deux autres
moyens de prélevement (Figure 8). En effet, la contribution maximum est
obtenue pour des particules de diamétre proche de 50 pm, alors qu’il était
proche de 12 pm pour les deux autres modes de prélevement. Ce résultat
suggere que, dans ces conditions, le piege a particules échantillonne des MES
beaucoup plus grossieres que les MES qui transitent dans la colonne d’eau. Soit
le piege échantillonne les MES les plus fines (1-10 pm), soit le piege sur-
échantillonne les MES les plus grossiéres (10-100 pm). Ce biais granulométrique a
également été reporté par Schubert et al. (2012) pour ce type de piege a
particules et par Phillips et al. (2000) pour un autre type de piege (de type
Philips) ; les auteurs ont noté que les particules prélevées sont plus grossieres
dés que la vitesse du courant est supérieure a 0,6 m/s. Il est difficile a ce stade
de savoir qu’elle est U'origine de ce biais granulométrique. Les hypotheses
envisagées sont :

- une efficacité de décantation dans le piege a particules dépendant du
diameétre des particules : les particules les plus fines décanteraient moins bien
que les plus grosses et ressortiraient du piege (Phillips et al., 2000) ;

- des perturbations hydrauliques a Uentrée du piege qui limiteraient
’entrée des particules les plus petites.

Des études en milieu contrélée dans un canal hydraulique ou grace a une
alimentation directe des pieges a particules permettraient d’apporter des
réponses plus claires sur cet aspect. Toutefois, ce biais sur la distribution
granulométrique observé via lutilisation du piege a particules pour des
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particules tres fines (<100 ym) interroge sur son influence sur les concentrations
en contaminants.

Pour évaluer Uinfluence de ce biais granulométrique sur la composition
des MES, nous avons analysé la composition en COP des MES prélevées par les
trois différentes méthodes (Figure 9).
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Figure 9 : Concentrations en carbone organique particulaire (COP exprimé en % avec les
incertitudes analytiques associées) dans les MES prélevées manuellement (MAN), par
centrifugation (CFI) et par piége a particules (PAP) le 24/05/2016 sur le Rhone a Jons.

Excepté pour deux échantillons prélevés manuellement (MAN; 1,45 % a
08:45 et 1,47 % a 11:50), les concentrations en COP obtenues par
pompage/centrifugation (CFl; 1,12 + 0,04) et par prélevement manuel (MAN :
1,19 + 0,02) sont similaires (Figure 9 ; test ANOVA, p value = 0.13). Les
échantillons prélevés par ces deux techniques ont non seulement des
distributions granulométriques similaires mais aussi des teneurs en COP tres
proches. Bien que la distribution granulométrique des MES prélevées par piége a
particules aient montré de fortes différences par rapport aux deux autres modes
de prélevement, la concentration en COP dans les MES prélevées au moyen du
piege (1,09 %) est similaire aux concentrations en COP des deux autres modes de
prélevement (Figure 9, test ANOVA, p=0.1).

Ainsi, bien que cette étude n’ait été réalisée que sur un seul site et pour un
seul type de condition de turbidité et de débit, nous avons pu suivre en continu
le caractére intégratif d’un piége a particules en procédant a une
caractérisation des MES prélevées durant la période de déploiement du piege.
Dans ces conditions de forte turbidité (300 mg/L de MES), nous avons constaté
qu’un prélevement de MES par pompage/centrifugation ou par prélévement
manuel permettait d’obtenir des MES similaires d’un point de vue de leur
distribution granulométrique. En revanche, nous avons mis en évidence que,
dans ces conditions, le piege a particules préleve des MES relativement plus
grossieres que celles obtenues par les deux autres moyens de prélevement.
Néanmoins, une premiére caractérisation chimique des MES semble montrer que
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cette modification de la distribution granulométrique des particules prélevées
par le piege n’affecte pas la composition en COP.

4. PRELEVEMENT DE MES SUR LE LONG TERME : QUEL BIAIS EN
FONCTION DES CONDITIONS HYDROLOGIQUES ?

Afin de préciser les résultats obtenus lors d’un évenement hydro-
sédimentaire, nous avons étudié sur plusieurs années la granulométrie et la
teneur en COP sur des échantillons de MES prélevés soit par piege a particules,
soit apres pompage/centrifugation sur le Rhone a la station de Jons, dans le
cadre de I’OSR. Cette partie du rapport est issue de la publication de Masson et
al. (2018).

4.1 STRATEGIE D’ECHANTILLONNAGE

La granulométrie et la teneur en COP d’échantillons de MES prélevés par
piege a particules et des échantillons prélevés aprés pompage/centrifugation ont
été comparés sur une période de 5 ans (aolit 2012 a juillet 2016) sur le Rhone au
site de Jons. Pour cela, un piege a particules a été déployé pendant des périodes
de 2 semaines. A chaque récupération et déploiement du piege a particules, un
prélevement ponctuel de MES a été réalisé au moyen de la centrifugeuse fixe du
site de Jons. Ainsi, ce sont prés de 74 échantillons de pieges a particules et 85
échantillons prélevés apres centrifugation qui ont été récupérés sur cette
période. Ces prélevements ont été effectués durant des conditions hydrologiques
(181 a 2147 m3/s) et de turbidité (2 a 668 mg/L) contrastées (Figure 10).
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Figure 10 : Concentrations en MES (mg/L) et débits (m3/s) sur le Rhéne & Jons durant la
période étudiée (d’aprés Masson et al., 2018).
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4.2 TRAITEMENT DES DONNEES GRANULOMETRIQUE

La comparaison des distributions granulométriques est difficile quand
celles-ci sont multimodales (cas général observé dans les échantillons de MES de
’OSR) (cf. Figure 11). En effet, les parametres classiques comme le D50, D10 ou
D90 ne permettent pas de décrire convenablement la complexité de ces
distributions granulométriques. C’est pour cela que nous avons appliqué la
méthode de description envisagée par Launay (2014) basée sur le principe que
les distributions granulométriques mesurées peuvent étre décrites par une
somme de plusieurs sous-distributions suivant chacune une loi log-normale. Pour
chaque sous-population, cela implique que la fonction de distribution peut étre
décrite par la relation suivante :

f&) =

L ( (x—u)2>
ex -
vz P\ T T 2e2
ou D représente le diametre des particules, p représente ’espérance (diameétre
moyen des particules) et o représente ’écart-type de la loi de distribution.

La fonction normalmixEM du package Mixtools du logiciel R (Benaglia et al.,
2009) est utilisée pour identifier les parametres des distributions normales dans
un échantillon composé d’un mélange de populations normalement distribuées.
Le calcul se fait de facon itérative par la méthode du maximum de
vraisemblance avec l’algorithme Espérance-Maximisation proposé par Dempstzer
et al. (1977). Cette fonction a été implémentée dans un script R afin d’identifier
les lois normales dans les distributions granulométriques volumiques des
échantillons de MES collectées sur le Haut-Rhone et exprimées en logD. A lissue
du calcul, loutil donne les parameétres p et o de chaque sous-population, ainsi
que la proportion A de chaque sous-population identifiée dans l'échantillon de
départ. Un exemple de déconvolution est proposé a partir d’un échantillon
prélevé sur le Haut-Rhone durant les chasses de barrages de 2012 (Figure 11).
Sur cet exemple, 3 modes sont retrouvés a 3,2 ym, 14,7 ym et 35,8 pm. Les
proportions relatives de ces 3 sous-populations sont de 15%, 71% et 14%
suggérant que l’échantillon est composé principalement de limons moyens a
grossiers.
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Figure 11 : Exemple de déconvolution des sous-populations granulométriques effectué sur un
échantillon prélevé sur le Haut-Rhone pendant les chasses de barrages de 2012. La courbe
noire représente la distribution granulométrique mesurée et la courbe en pointillée
représente la simulation obtenue par ’addition des trois distributions modélisées (courbes
bleue, rouge et verte).

Launay (2014) a imposé des conditions limites au niveau des résultats obtenus
par la méthode de déconvolution. Ainsi, les sous-populations sont identifiées
comme irréalistes et éliminées lorsqu’une des trois conditions suivantes est
remplie :

- M < 1 pm : une sous-population avec un mode inférieur a 1 pm et une
proportion tres faible (généralement <1%) apparait généralement sur les
distributions granulométriques mesurées avec le granulométre Cilas
d’Irstea. Ce mode semble étre di a un artefact de mesure aux limites de
’appareil. Les modes inférieurs a 1 pym sont donc systématiquement
exclus.

- 0 > 0.5 : représente une loi normale qui s’étendrait sur deux ordres de
grandeur de diameétre ; un tel étalement ne semble pas réaliste.

- A < 1% : les sous-populations avec des proportions faibles (<1%) sont
considérées comme négligeables et ne sont pas retenues.

Une fois les lois aberrantes éliminées, les différentes proportions A sont
normalisées pour que leur somme atteigne 100%.

4.3 REPRESENTATIVITE DE LA GRANULOMETRIE DES MES ECHANTILLONNEES PAR
PIEGE A PARTICULES

Les distributions granulométriques des échantillons de MES prélevés dans
le Rhone a Jons par pompage/centrifugation ou a l’aide de piéges a particules
sont composés de 3 sous-populations de limons tres fin (2 a 6 pm), limons
moyens (9 a 21 pm) et limons grossiers (27 a 74 ym). Cependant, les échantillons
obtenus par pompage/centrifugation sont plus fins que ceux obtenus par piége a
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particules. En effet, la somme des contributions A1 et A2 (particules les plus
fines) est comprise entre 78 et 100% pour les échantillons échantillonnés apres
centrifugation, alors que cette somme est comprise entre 53% et 97% pour les
échantillons prélevés par piege a particules. De plus, la comparaison des
moyennes est significativement différente (Test Wilcoxon, Figure 12).
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Figure 12 : Proportions des particules les plus fines (somme de A; et A;) dans les MES
collectées a la station de Jons entre 2012 et 2016 par piége a particules (traits rouges) et
centrifugeuse (croix noires). Les diagrammes a moustaches représentent le premier et
troisieme quartiles, la moyenne (rouge) et la médiane (vert). D’aprés Masson et al., (2018).

Cette différence de distribution granulométrique n’est pas décelable pour
des échantillons prélevés en conditions de régime de base (< 800 m3/s). En
revanche, les MES collectées par le piege semblent d’autant plus grossieres que
les conditions hydrologiques sont élevées, suggérant une augmentation de cette
différence entre fonction de l'augmentation de débit (Figure 13). Ainsi, la
distribution granulométrique des MES prélevées par piége a particules semble
tres dépendante du débit de la riviére, ce qui confirme de précédentes études
réalisées sur différents types de pieges (e.g. Phillips et al. 2000 ; Schubert et
al., 2012).
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Figure 13 : Erreur relative sur la fraction fine (exprimée comme la somme de A1 et A2) lors
du prélevement des MES par piége a particules en fonction du débit du Rhone. Régime de
base en bleu et crues en rouge. D’aprés Masson et al., (2018).
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4.4 REPRESENTATIVITE DE LA TENEUR EN CARBONE ORGANIQUE PARTICULAIRE DES
MES ECHANTILLONNEES PAR PIEGE A PARTICULES

Les concentrations en COP varient de 14 a 50 g/kg dans les MES collectées
par piege a particule et de 12 a 70 kg/kg dans les MES collectées par
centrifugation (Figure 14). Les moyennes de ces concentrations ne sont pas
significativement différentes entre les deux modes de prélévements.
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Figure 14 : Concentrations en carbone organique particulaire dans les MES collectées a la
station de Jons entre 2012 et 2016 par piége a particules (traits rouges) et centrifugeuse
(croix noires). Les diagrammes a moustaches représentent le premier et troisiéme quartiles,
la moyenne (rouge) et la médiane (vert). D’aprés Masson et al., (2018).

Plus précisément, aucune relation n’a pu étre établie entre les différences
relatives de concentration en COP des deux modes de prélevement et le débit,
la charge en MES ou la différence relative de taille des particules (Test Kendall).
Cependant, la différence relative de COP évoluait de facon cyclique au cours du
temps, avec des périodes pour lesquelles le piege a particules surestime la
teneur en COP et des périodes qui sous-estiment les concentrations (Figure 15).
Cette tendance n’est pas réguliere sur toute la période étudiée ; néanmoins, de
juillet 2012 a juin 2014, ces périodes de surestimations et de sous-estimations du
COP correspondent respectivement a la période estivale/début d’automne puis
d’hiver/printemps. Ces observations suggerent un effet saisonnier qui pourrait
correspondre a un équilibre modulé entre (i) une dégradation de la matiere
organique piégée par le piege et (ii) une production de matiére organique dans
le piege (développement bactérien). De possibles modifications a U'intérieur des
pieges a particules de la fraction la plus biodégradable de la matiere organique
particule a déja été évoquée par Schubert et al. (2012).
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Figure 15 : Erreur relative des concentrations en COP lors du prélévement des MES par piége
a particules en fonction du débit du Rhone. (les périodes grisées représentent |I’été/début
d’automne). D’aprés Masson et al., (2018).

Cette étude pluri-annuelle a U’échelle d’une station sur un large fleuve
confirme que le piege a particules capte mieux les particules « grossieres » que
les particules fines. Ce biais est d’autant plus important que le débit de la
riviere est élevé. Toutefois, il semble que ce biais, détectable sur les
distributions granulométriques n’ait aucune répercussion sur la teneur en COP.
En effet, les différences de concentrations en COP, bien que minimes, seraient
plutot a relier a la dégradation de la matiere organique contenue dans le piege
aux saisons qui joueraient sur la dégradation ou la production de matiere
organique au sein méme du piéege.

5. CONCLUSIONS ET RECOMMANDATIONS

Les résultats obtenus ont permis de mieux caractériser les MES
échantillonnées par un piege a particules en comparaison avec des prélévements
« référence » (échantillonnage manuel ou échantillonnage par pompage et
centrifugation) a l’échelle d’une station. Apres avoir montré que la distribution
granulométrique des MES collectées par pompage et centrifugation en continu
étaient similaires aux MES collectées manuellement dans la riviere, il a été
possible d’étudier la représentativité des MES prélevées grace au piege a
particules du méme type que celui utilisé par Schulze et al. (2007) et dans
différents réseaux et observatoires (GESB et OSR).

Les principales conclusions sont les suivantes :

- Les particules prélevées par un piege a particules sont relativement plus
grossieres que les particules prélevées manuellement ou par centrifugation. Ce
biais granulométrique modifie les contributions des classes de taille des
particules avec une diminution des proportions des particules fines (<10 pm) et
une augmentation des proportions des particules les plus grossieres (>20um).
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Cependant, toutes les classes de particules sont bien capturées par le piége a
particules.

- Le biais granulométrique observé est fortement dépendant du débit de la
riviere et donc de la vitesse de courant. Plus le débit de la riviere augmente,
plus les proportions de particules fines diminuent (et inversement plus les
proportions des particules grossieres augmentent) dans les MES prélevées a
aide du piége a particules en comparaison avec celles prélevées par
pompage/centrifugation.

- Le biais granulométrique ne semble pas affecter les concentrations en COP,
puisqu’elles sont similaires quelques soient les méthodes de prélevement de MES
(pieges a particules, pompage/centrifugation ou manuel).

Toutefois, il convient de ne pas généraliser ces résultats puisque ces travaux
ont été menés a U’échelle d’une seule et méme station, représentative d’un
fleuve, avec ses propres caractéristiques hydrologiques/physiques et pour des
MES représentatives de la lithologie du bassin versant drainé.

L’utilisation d’un piege a particules représente donc une alternative
intéressante aux prélevements de sédiments de surface (fraction < 2mm) pour le
suivi spatial et temporel de la contamination de la matrice sédimentaire. Sa
capacité a piéger les particules les plus fines permet de s’affranchir de la
variabilité de la granulométrie observée via la surveillance des sédiments de
surface. Il convient toutefois de suivre quelques recommandations quant a son
utilisation (cf. Le Coz et al., 2015). En effet, ce type d’outil de prélévement est
susceptible d’étre retourné lors d’épisodes de crues, compromettant le piégeage
correct des particules. De plus, s’il est mal positionné dans le cours d’eau, il
peut induire un prélevement de sédiments déposés (particules plus grossieres)
remis en suspension lors d’événements hydrologiques extrémes. Il est important
de déployer les piéges a particules dans le premier metre de la colonne d’eau,
idéalement fixé a un ponton flottant pour suivre les changements de niveau de
la riviere. C’est donc un outil idéal pour un déploiement dans les grands cours
d’eau.

Le temps minimum de déploiement des piéges a particules dépend de la
masse de MES nécessaire pour réaliser les analyses physico-chimiques prévues.
Néanmoins, il semblerait qu’une légere modification de la teneur en COP dans
les MES collectées par le piege soit attribuable aux processus de dégradation
dans le piege a particules, plus ou moins marquées en fonction des saisons. Ce
résultat suggere qu’un temps de déploiement trop long peut favoriser la mise en
place de processus redox dans les MES déposées dans le piege, se traduisant par
une dégradation de la matiére organique, ou une production de matiere
organique. Ces processus pourraient jouer un role dans la spéciation des métaux
ou dans la dégradation de certains micropolluants organiques, mais cela reste a
étre démontrer. Cette constatation ayant été mise en avant pour des
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déploiements de 2 a 4 semaines, il convient de ne pas déployer des pieges
pendant plus de 2 semaines en période estivale.

Nos travaux montrent que les MES collectées par piege a particules sont
légérement plus grossieres que les MES collectées par des méthodes
conventionnelles. Toutefois, les MES collectées sont tres fines (<100 pm) et les
teneurs en COP restent inchangées. Ceci demande a étre étudié pour différentes
familles de contaminants (métaux, PCB, ...), notamment en conditions de forts
débits. Cet outil reste adapté pour évaluer des flux de contaminants a l’échelle
d’une station, puisque ce sont principalement les flux d’eau et de MES qui
conditionnent les flux de contaminants particulaires (Launay et al., 2014). Une
légére sous-estimation ou surestimation de la concentration du contaminant
considéré n’aura que peu d’influence sur son flux particulaire.

L’utilisation de ce type de piege reste également a étre testée dans les petits
cours d’eau et/ou comparée a d’autres types de pieges (de type Philips), au
travers ’analyse de la granulométrie, du COP et d’une sélection de
contaminants.
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