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Résumé

Les déchets plastiques sont aujourd’hui omniprésents, tant cette matiére aux propriétés
remarquables est largement utilisée. lls sont d’ailleurs au cceur de I'actualité, aussi bien a
I’échelle de la politique européenne, avec la premiere stratégie européenne sur le
plastique que wallonne, avec le nouveau plan wallon des déchets-ressources. Au vu de
leur diversité et de leur nombre, leur gestion est devenue primordiale. Les
microplastiques sont des particules de plastique inférieures a 5 mm et générés lors de
leur production ou provenant de leur décomposition. Ils se retrouvent eux aussi partout
dans I'environnement et ont des impacts, encore mal compris, tant sur la santé que
I’environnement. Cette étude s’intéresse aux microplastiques se retrouvant dans les
boues d’épuration, notamment via I'apport de fibres synthétiques par les machines a
laver. En effet, cette thématique prend toute son importance car en Wallonie, prées de la
moitié des boues d’épuration sont épandues sur les champs et donc dans notre
environnement. La premiere étape de ce travail est donc de trouver dans la littérature
une méthode adéquate pour réaliser une qualification et une quantification des
microplastiques en boues d’épuration. C’est une extraction a I’huile qui a été choisie pour
son efficacité et son prix compétitif. Aprés adaptation du protocole, une premiére
qualification grace a la spectrométrie Raman et quantification au microscope ont été
réalisées. La qualification a permis de confirmer la présence de fibres en plastique et la
guantification estime une quantité non négligeable de fibres plastiques redistribuées au
sein de I'environnement. Ce travail de fin d’études propose une discussion sur la méthode
utilisée et sur les résultats obtenus pour promouvoir, inspirer et donner un maximum de
pistes et indications en vue d’études ultérieures plus poussées. Enfin, quatre solutions a la
problématique sont formulées: I'utilisation de plastiques biobasés, ['utilisation de
microorganismes pour digérer le plastique en station d’épuration, la valorisation
alternative des boues d’épuration et la diminution de fibres relachées a la source, c’est-a-

dire au niveau des machines a laver.

Mots-clés : microplastiques, boues d’épuration, station d’épuration, environnement,
Wallonie.



Abstract

Plastic waste are now everywhere and widely used because of its remarkable properties.
It’s also at the heart of the news, both on a European scale, with the first European plastic
strategy and on a Walloon scale, with the new Walloon plan wastes resources. We find
many plastic types and their management has become essential. Microplastics are plastic
particles smaller than 5 mm and generated during their production or from their
decomposition. They are also found everywhere in the environment and have impacts,
still poorly understood, as much on health as on the environment. This study focuses on
microplastics lying in sewage sludge, particularly by the supply of synthetic fibres by
washing machines. Indeed, this subject is important because in Wallonia, almost half of
the sewage sludge is spread on the fields and therefore in our environment. The first step
in this work will be to find in the literature a suitable method for achieving qualification
and quantification of microplastics in sewage sludge. An oil extraction has been chosen
for its efficiency and competitive price. After adaptation of the protocol, a first
qualification thanks to Raman spectroscopy and quantification under a microscope were
carried out. The qualification has confirmed the presence of plastic fibers and the
guantification estimates a significant amount of plastic fibres relocated in the
environment. This master thesis proposes a discussion about the method used and the
results obtained to promote, inspire and give a maximum of leads and indications for
further subsequent studies. Finally, four solutions to the problem are formulated: the use
of biobased plastics, the use of microorganisms to digest plastics in sewage treatment
plants, alternative recoveries of sewage sludge and the reduction of fibres released at the

source, which means at the level of the washing machines.
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1. Introduction et objectifs

1.1. Introduction

Les plastiques sont aujourd’hui partout autour de nous. lls sont définis comme des
polyméres non-métalliques fabriqués par ’homme, de poids moléculaire élevé, constitués
d’une répétition de macromolécules (Bowmer, T.; Kershaw, 2010). Ces matériaux sont
déformables et peuvent étre moulés ou modelés facilement, en général a chaud et sous
pression. Le mot plastique vient d’ailleurs du grec "plastikos", signifiant "capable de
fondre sous différentes formes" (Joel, 1995). lls sont donc faciles a mettre en forme mais
aussi résistants aux chocs, aux variations de température, a I'lhumidité et aux détergents
(Biron, 2012). Cela les rend extrémement intéressants et c’est pourquoi leur utilisation
est devenue si fréquente. En Europe en 2016, on les retrouve principalement dans le
secteur des emballages (39.9%), de la construction (19.7%), de I'automobile (10%) et des

équipements électriques et électroniques (6.2%) (PlasticsEurope, 2017).

lls occupent cependant un volume considérable par rapport a leur poids et sont
difficilement dégradables. On estime que 8300 millions de tonnes métriques (Mt) de
plastiques vierges ont été produites a ce jour dans le monde. En 2015, environ 6300 Mt
de déchets plastiques avaient été générés, dont 9% ont été recyclés, 12% incinérés et
79% ont été accumulés dans des décharges ou dans l'environnement naturel. A ce
rythme, environ 12 000 Mt de déchets plastiques seront mis en décharge ou dans

I'environnement naturel d'ici 2050 (Geyer et al., 2017).

Tous ces plastiques subissent des dégradations malgré leur récalcitrance et se retrouvent
dans la nature sous forme de microplastiques. Le nombre de particules microplastiques
flottant a la surface des océans est ainsi estimé a 4.85 milliards (Eriksen et al., 2014), se
retrouvant méme jusque dans les fonds marins (Van Cauwenberghe et al., 2013) ou en
Antarctique (Greenpeace, 2018). Les milieux terrestres sont eux aussi touchés par la
problématique mais ne font 'objet que de tres peu d’études car les mémes processus
d’accumulation ou de bioaccumulation ne sont pas retrouvés (Van Cauwenberghe et al.,
2015) dans ceux-ci que dans les milieux marins (Rillig, 2012). L’atmosphére non plus n’y

échappe pas. Ainsi, en ville, un entonnoir peut intercepter entre 2 et 355 particules de



plastique par metre carré et par jour (Dris et al., 2016). Enfin, méme nos produits sont
sources de microplastiques. Ainsi, une étude a récemment prouvé la présence de

particules au sein méme de nos bouteilles d’eau minérale (Schymanski et al., 2018).

Parmi tous ces plastiques, ce travail ciblera en particulier les déchets plastiques se
retrouvant dans les boues d’épuration. En effet, les stations d’épuration permettent
d’obtenir un flux de déchets plastiques bien moindre en aval qu’en amont (Kal¢ikova et
al., 2017 ; Ziajahromi et al., 2017; Talvitie et al., 2017). Sachant qu’en Wallonie en 2012,
45% des boues d’épuration étaient valorisées en agriculture (Direction de la Protection
des Sols du Service Public de Wallonie, n.d.), on peut se demander quelle quantité de
plastique on va retrouver dans celles-ci. Si une quantité non négligeable est avérée, est-
elle dommageable pour la santé et I'environnement ? Si oui, est-il est possible de la
diminuer voire de trouver une solution plus sGre? De nombreuses questions se soulévent

a propos de ce sujet au coeur de I'actualité.

1.2. Objectifs

L'objectif de ce travail de fin d’études (TFE) est tout d’abord de mettre au point et/ou
d’adapter une méthode fiable pour isoler le plastique de boues d’épuration. Si I'objectif
ultime d’un tel travail est une qualification totale ainsi qu’une quantification précise des
microplastiques se retrouvant en boues d’épuration, il se limitera a une qualification
partielle ainsi qu’a une estimation dans le cadre de ce travail. Il pourrait idéalement servir
de tremplin, du moins de source d’information, pour des études ultérieures. Les objectifs
secondaires sont de fournir un solide background théorique, de nombreuses
photographies, une réflexion sur la problématique des plastiques dans les boues

d’épuration ainsi que des propositions d’alternatives pour limiter leur impact.



2. Notions théoriques

Dans ce chapitre, les notions indispensables a la compréhension de ce TFE seront
reprises. Dans cette optique, le premier point décrira la chimie du plastique. Il sera suivi
des éléments clés de sa fabrication puis de sa gestion en tant que déchet. Une partie sera
ensuite consacrée a introduire les principaux types de plastiques. Les problématiques
environnementales seront alors expliquées, dont un point particulier sera dédié aux
stations d’épuration. Enfin, une explication du fonctionnement de la spectrométrie
infrarouge a transformée de Fourier et de la spectrométrie Raman seront fournies avant

un schéma récapitulatif des flux.

2.1. La chimie du plastique

Les plastiques sont des polymeéres constitués d’enchainement de groupes identiques
d’atomes, les monomeres. Ce sont donc des macromolécules qui sont d’ailleurs tres
grandes comparées a celles constituant les produits organiques courants (Carrega et al.,
2012). Celles-ci sont principalement constituées de carbone, d’hydrogene, de silicium,
d’oxygene, de chlore et d’azote (Kale et al., 2015). Les polymeéres peuvent aussi
comporter des monomeres de natures différentes. Ils sont alors appelés copolymeéres, en
opposition avec les homopolymeéres. Cette chaine peut aussi comporter des ramifications.

La structure chimique de certains polymeres est reprise a la Figure 1.
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Figure 1. Structure chimique de polymeéres (D'aprés Krueger et al., 2015)



La nature de la chalne principale va en grande partie déterminer les propriétés
mécaniques de la matiere. Par exemple, les rotations autour des liaisons C-C sont plus
aisées sans encombrement, c’est-a-dire avec de petits groupes latéraux. Cela donnera
une plus grande souplesse a la matiere. La présence de liaisons doubles C=C ou
I'interaction avec les molécules voisines peuvent aussi diminuer cette souplesse. Les
polymeéres de synthése ne sont pas tous produits avec la méme longueur de chaine dans
un méme échantillon. Les propriétés physiques du plastique dépendant de cette
longueur, il est important d’en connaitre la distribution. Au niveau de la structure, deux
types de polymeéres peuvent étre distingués : les polyméres amorphes, de masse
moléculaire souvent élevées et les polymeres semi-cristallins, pour lesquels un ordre
cristallin est observé aux rayons X, qui présentent une plus grande cohésion et qui sont

moins déformables. (Carrega et al., 2012).

Une propriété chimique particulierement intéressante dans le cadre de ce travail est la
nature oléophile du plastique (Sheng, 2004). Cette propriété va donc donner la possibilité

d’extraire celui-ci notamment avec de I'huile de colza (Crichton et al., 2017).

2.2. La fabrication du plastique

Le pétrole est tout d’abord raffiné. La fraction d'essences légeres, appelée naphta, est
isolée puis "craquée" (distillée) a la vapeur, pour obtenir des molécules chimiques de
base : les monomeres. Les molécules sont alors assemblées entre elles sous forme de
chaines, linéaires ou en réseau pour obtenir des polyméres. D'autres éléments
interviennent dans la composition de ces polymeéres, pour donner des caractéristiques
spécifiques au produit (Brula & Thoumelin, 2007). Ces additifs sont de natures différentes

et distingués par: (Cercle national du recyclage, 1999)

» Les charges : elles améliorent la rigidité et I'adhésivité des matiéres plastiques.
Elles influencent aussi leur résistance chimique ainsi que leur isolation électrique
et thermique. Elles sont ajoutées a la résine a raison de 1 a 300%.

» Les plastifiants : ils diminuent la rigidité des matiéres plastiques. Ils peuvent étre
introduits de maniére permanente ou temporaire, lors de la synthese des
polymeéres et ce pour faciliter la mise en ceuvre.

» Les stabilisants : ils empéchent la dégradation des polymeéres en les stabilisant

chimiguement face aux effets de la température, de I'oxygéne ou du rayonnement



UV. Leur proportion par rapport a la résine varie de 0.1 a 1% selon I'effet
demandé.

» Les lubrifiants : les cires et paraffines facilitent la fabrication des polymeéres et
réduisent leur adhérence aux parois des machines de transformation. Les
lubrifiants solides améliorent les propriétés de glissement et d’usure.

» Les pigments et colorants : ils colorent les matiéres plastiques et peuvent aussi se
comporter comme des charges.

» Les ignifugeants ou retardeurs de flammes: ils permettent un meilleur
comportement au feu

» Les agents antistatiques : ils réduisent le dépot de poussiéres sur les produits finis.

Une fois composés, les polymeéres sont sous forme de poussiéres ou de granules. lls
doivent alors subir une derniére transformation pour obtenir leur forme finale. Quatre

procédés majeurs sont repris ci-dessous :

Le procédé d’extrusion consiste a faire chauffer les granulats a une température
convenable, afin d’obtenir une pate de plastiqgue homogéne et fondue. Le changement
d’état réversible entre sa forme dure et sa forme fondue est appelée transition vitreuse.
Cette transition n’est pas considérée comme un changement d’état mais de
comportement (Carrega et al., 2012). Une vis sans fin tourne et force la pate de plastique
en fusion d’avancer sous pression, a travers la téte d’extrusion de la machine. Cette
derniere assure le transfert de cette pate vers la filiere qui va imposer au produit final sa

forme et son épaisseur (Chung, 2000). Le schéma de la machine est illustré a la Figure 2.

Des variantes existent telles que I’extrusion-soufflage ou I'extrusion-gonflage. L’extrusion
soufflage est un procédé qui consiste a utiliser un tube extrudé encore chaud, a le faire
couler dans un moule qui lui donnera la forme voulue lors de son refroidissement et a
insuffler de I'air pour que la matiére se place sur les parois du moule. L’extrusion-gonflage
a pour principe l'insufflation d’air comprimé dans la matiére fondue. Elle va alors se
gonfler et s’élever en une longue bulle de film. Aprés refroidissement, des rouleaux

aplatissent le film en une gaine plane qui s’enroule sur des bobines.

L’injection, pouvant étre combiné avec un soufflage, consiste a introduire la matiére dans
un moule, cette fois-ci beaucoup plus étroit. Il existe enfin une grande variété de filages
(Carrega et al., 2012).
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Figure 2. Schéma d'une extrudeuse

2.3. La gestion des déchets plastiques

Selon I'échelle de Lansink (Figure 3), outre la prévention, plusieurs types de gestion sont
utilisés. Tout d’abord la réutilisation, le recyclage, I'incinération et enfin la mise en

décharge. En Europe, 27,3% des déchets plastiques sont mis en décharge, 41,6% sont

incinérés et 31,1% sont recyclés (PlasticsEurope, 2017).
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Figure 3. Echelle de Lansink



2.3.1. La réutilisation et le recyclage

Les avantages du recyclage et de la réutilisation sont nombreux. Tout d’abord, cela
permet de diminuer la consommation de pétrole, la production de plastique utilisant
approximativement 8% de la production de pétrole (Thompson et al., 2009). Le recyclage
réduit également I'utilisation de I'énergie, les déchets solides municipaux mais aussi les
émissions de dioxydes de carbone (CO;), d'oxydes d'azote (NOx) et de dioxydes de soufre
(SO2) (S.M. Al-Salem et al.,, 2009). Cependant, les plastiques ont aussi permis une
diminution de la consommation en carburant via la confection de piéces plus légeres
(Lecomte & Das, 2018).

La réutilisation peut s’avérer dans certains cas trés avantageuse. Cependant, elle ne
garantit pas un bénéfice environnemental. Il faut préter attention a la restauration et a
I'amélioration de l'efficacité des vieux produits tout en vérifiant si des produits plus

efficaces et plus récents seraient plus appropriés (Cooper & Gutowski, 2017).

En Wallonie, dans le secteur industriel, on réutilise certains f(its aprés lavage au niveau
des emballages industriels ou méme les caissettes utilisées comme contenants pour les
fruits et légumes. Les autres secteurs, notamment celui de I'automobile, réutilisent
beaucoup moins mais on peut voir des efforts dans le domaine de la construction (Région

wallonne, 2018a).

Le pourcentage de produits recyclés tend a augmenter, d’'une part en raison des
politiques européenne (European Commision, 2018) et wallonne (Région wallonne,
2018a) et, d’autre part, grace aux opportunités qu’offre le marché belge (OVAM, 2017). Il
existe 4 familles de recyclage, méme si le recyclage quaternaire n’est en réalité qu’une

valorisation énergétique.

Il existe tout d’abord le recyclage primaire, aussi appelé re-extrusion. La re-extrusion est
semblable au processus d’extrusion expliqué plus tét et utilise des déchets plastiques
pour créer des produits de caractéristiques similaires au produit original (Al-Salem, 2009).
Une condition est que les déchets soient semi-propres, ce qui en fait un choix moins
populaire (S.M. Al-Salem et al., 2009).

Le recyclage secondaire, ou recyclage mécanique, est le processus de recyclage du

plastique le plus utilisé (S.M. Al-Salem et al., 2009). C’est la transformation d'un produit



plastique post-consommation en un nouveau produit ayant un niveau de propriétés
physiques, mécaniques et/ou chimiques inférieur (Subramanian Senthilkannan Muthu,
2017). Typiquement, selon l'origine et la composition du plastique, toute une série de
pré-processus y sont inclus tels que la collecte, le tri, le lavage ou le broyage (Ragaert et
al., 2017). Une fois séparés par type de polymere et de taille suffisamment petite, ils sont
soumis a une opération de moulage telle que I'extrusion pour obtenir de nouvelles
formes et un nouvel usage, bien souvent en fibres textiles (Subramanian Senthilkannan
Muthu, 2017). Il faut cependant faire attention car le recyclage mécanique du plastique
peut causer une dégradation et une diminution de 'homogénéité de celui-ci et donc un
amoindrissement de ses qualités physico-chimiques. En effet, I'énergie et la chaleur
apportée peuvent étre a I'origine d’'une photo-oxydation et/ou d’un stress mécanique
(5.M. Al-Salem, et al., 2009).

Le recyclage tertiaire, c’est-a-dire le recyclage chimique, est réalisé par une altération de
la structure chimique de la matiére. Il est moins répandu car il présente des difficultés
technologiques et économiques certaines mais il permet de créer des produits dotés
d’une plus-value et a I'avantage de pouvoir traiter des déchets plastiques mélangés ou
pourvus de matieres difficilement séparables lors du recyclage mécanique. La voie
énergétique, qui consiste a fabriquer des combustibles par des procédés tels que la
gazéification® ou la pyrolyse? est a distinguer de la voie dite de retour a la matiére qui a
pour principe de fabriquer des bases chimiques utilisables pour une confection ultérieure
de produits (S.M. Al-Salem et al., 2009; Delavelle and Caevel, 2015).

Il est a noter I'importance de la collecte et du tri pour le recyclage du plastique (S.M. Al-
Salem, et al.,, 2009). En Belgique, le sac PMC est collecté au porte-a-porte par les
municipalités dans un sac a déchets séparé moins co(iteux pour le citoyen que celui des
déchets ménagers. Le sac permet d'emballer les bouteilles en plastiques, les boites de
conserve métalliques et les emballages de boissons en carton. Il en résulte une majorité
de polyéthyléene téréphtalate (PET), suivie par le polyéthyléne a haute densité (PEhd) et
une minorité de polypropyléne (PP) et de polyéthyléne a basse densité (PEId). Les sacs
collectés sont livrés aux installations de tri (Ragaert et al., 2017). Outre les problémes liés
a la qualité du plastique produit, un mauvais tri peut endommager le matériel. En effet,

les plastiques ont des températures de fusion différentes et la présence d’un plastique

! La gazéification est une transformation thermochimique qui consiste a décomposer par la chaleur un solide
combustible carboné en présence d’un réactif gazeux pour obtenir un mélange gazeux combustible

2 La pyrolyse est la décomposition thermique de matiéres organiques en l'absence d'oxygéne ou en
atmosphére pauvre en oxygéne.



ayant des températures de fusion plus basses que celui du plastique recyclé peut
entrainer de la carbonisation, nuisible pour le matériel (Leveque, 2018). Il est a noter qu’a
la base de ce systéme, c’est le consommateur qui réalise le premier tri et sans qui tout

cela serait impossible (McDonald et al., 1998).

2.3.2. L’incinération

L'incinération avec récupération d’énergie s’applique a un large éventail de déchets. Elle
traite des déchets souvent trés hétérogénes de maniere a diminuer considérablement
leur volume (il en reste des cendres et des résidus appelés machefers). Moyennant une
valeur calorifique des déchets et un apport en oxygene suffisant, il s‘ensuit une réaction
thermique en chaine et une combustion auto-entretenue, c’‘est-a-dire qui ne nécessite
pas l'apport d'autres combustibles. Si la pollution potentielle qu’elle peut rejeter dans
I'atmosphére est conséquente, |'utilisation de techniques avancées de lutte contre la
pollution a permis de ramener les émissions dans |‘air a des niveaux considérés comme

trés faibles (European IPPC Bureau, 2006).

2.3.3. La mise en décharge

Les centres d’enfouissement techniques ont pour but de stocker les déchets ultimes,
c'est-a-dire ceux dont les caractéristiques ne permettent pas d'envisager le recyclage ou
la valorisation énergétique. Ils sont classés selon la dangerosité des déchets qu'ils
peuvent accepter. Les sols sont protégés par des géotextiles, les lixiviats® générés sont
traités et un contréle poussé des pollutions potentielles est effectué, notamment au
niveau la qualité de I'air. Il est aussi possible d’obtenir une valorisation énergétique via la
mise en décharge. En effet, le biogaz produit par la fermentation de ces déchets peut étre
récupéré pour produire chaleur et électricité (Themelis et al., 2007). Un schéma est fourni

a la Figure 4.

Jusgu’a aujourd’hui, 79% du plastique mondial a été mis en décharge ou a été jeté dans la
nature (Geyer et al., 2017). Heureusement, cela diminue (27% en Europe actuellement

(PlasticsEurope, 2017)). La mise en enfouissement technique de tout déchet plastique

3 Lors de leur stockage, I’action conjuguée de 1’eau de pluie et de la fermentation naturelle des déchets donne
un produit appellé les « lixiviats ». lls sont riches en matiére organique et en éléments traces.
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valorisable est d’ailleurs interdite par la Iégislation wallonne (arrété wallon du 18 mars
2004).

Valorisation Systéme de réinjection
biogaz des lixiviats
‘ Sécurité active :
Géomembrane et couverture /

Captage a
I'avancement

Sécurité active :
Géomembrane

Sécurité passive :
Argile

Drains Unité de stockage des lixiviats

& Percolation des lixiviats
Couche drainante

ﬂ Production de biogaz

Figure 4. Schéma d'un enfouissement

2.3.1. Comparaison

Plusieurs études ont procédé a des évaluations de cycles de vie pour comparer recyclage,
incinération avec récupération d’énergie et mise en décharge. La plupart concluent que le
recyclage est préféré a l'incinération (Lazarevic et al., 2010). Deux facteurs peuvent
détroner le recyclage. D’une part, un remplacement de plastique vierge a un taux trop
éloigné de un pour un et d’autre part la présence de contaminants organiques* (Michaud
et al.,, 2010). Les points évalués pour lesquels une différence est marquée sont le
potentiel de réchauffement global et I'énergie. La mise en décharge des déchets
plastiques par rapport a l'incinération s'est révélée étre la pire option pour toutes les
catégories d'impact, a I'exception du potentiel de réchauffement planétaire (Lazarevic et
al., 2010).

4 Des polychlorobiphényles, toxiques pour ’environnement et la santé, peuvent notamment s’y retrouver
(Rochman et al., 2013).
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2.4. Les types de plastiques

Deux grandes familles de plastiques peuvent étre distinguées.

Les thermoplastiques sont des polyméres dont les caractéristiques mécaniques varient
avec la température. Sous I'effet de la chaleur, les chaines de ces polyméres glissent les
unes par rapport aux autres. Cela permet donc de les ramollir un grand nombre de fois,

sans quoi le recyclage de ces matiéres ne serait pas possible (Carrega et al., 2012).

Les thermodurcissables sont quant a eux constitués de polymeres réticulés ou en réseaux.
Contrairement aux thermoplastiques, ils sont rigides et fragiles. Un apport de chaleur ne
contribue qu’a figer voire dégrader la matiére (Carrega et al., 2012). lls ne sont donc pas

recyclables et ne feront pas I'objet de ce travail.

Les élastomeéres (caoutchoucs), présentant des propriétés élastiques remarquables,
pourraient aussi étre cités. lls ne font cependant pas strictement partie des matieres

plastiques.

Les thermoplastiques repris dans la liste ci-dessous englobaient 73,2% de la demande
européenne en plastique en 2016. On vy retrouve le PET (7,4%), le PVC (10%), les
différents PE (29,8%), le PP (19,3%) et les différents types de PS (6,7%) (PlasticsEurope,
2017).

L’accent sera donc mis ici sur les différents thermoplastiques. Un paragraphe sera aussi
consacré aux plastiques biobasés. Les propriétés spécifiques des différents plastiques

seront également mentionnées dans ce chapitre.

2.4.1. Le polyethylene terephthalate (PET)

Le PET est le thermoplastique le plus communément utilisé. C'est un produit de
polycondensation® de l'acide téréphtalique (CsHeOa) avec I'éthyléne glycol (C2HsO2) (INRS,
2017). C’'est un polyester transparent avec une bonne stabilité et de bonnes propriétés
mécaniques et chimiques (Sulyman et al., 2016). Léger, il est aussi fortement inerte et

permet donc son utilisation en secteur alimentaire (Welle, 2011). Cependant, la stabilité

5 La polycondensation est une polymérisation par étapes indépendantes.
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de PET recyclé est plus discutée et les produits faits de PET recyclés semblent étre de
qualité moindre (Linda et al., 2008). Leur broyage engendre aussi la production de

nombreuses paillettes.

Trois flux principaux sont distingués (Sulyman et al., 2016). Tout d’abord celui des
bouteilles (Figure 5), sachant que celles-ci représentent la plus grande part du plastique
en circulation et qu’elles sont principalement faites de PET (Ramadevi et al., 2012).
Ensuite, on retrouve les films plastiques (Figure 6. Film en PET) et enfin, ils sont utilisés
pour renforcer certains pneus, méme si cette voie implique des difficultés lors du
recyclage. lls peuvent aussi entre autres renforcer certains matériaux de construction en
se substituant au sable (Ramadevi et al., 2012). A noter qu’une bonne partie du PET est

actuellement recyclé a I'étranger (OVAM, 2017).
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Figure 5. Bouteilles en PET Figure 6. Filmen PET

2.4.2. Le Polychlorure de vinyle (PVC)
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Polymére du chlorure de vinyle (C;HsCl), ce plastique amorphe contient une grande
guantité de chlore (56%) et possede une granulométrie variable selon son mode de
fabrication. Il présente une remarquable résistance a I'abrasion, une bonne résistance a la
corrosion, isole électriquement et possede aussi une bonne rigidité a température
ambiante. Il est cependant plus fragile a des températures inférieures a -10°C. Il peut étre
plastifié (Figure 7), ce qui a pour effet d’atténuer ce défaut, mais cela va par ailleurs
diminuer sa résistance a la corrosion et le rendre souple a température ambiante.
Facilement recyclable, diverses applications lui sont trouvées telles que dans le secteur
des emballages, de la construction (chassis, tuyaux (Figure 7)), de I"'automobile ou en

bagagerie (Carrega et al.,, 2012). Les déchets plastiques en PVC sont prévus en
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augmentation étant donné que la plupart des produits faits en PVC sont congus pour
durer environ 30 a 40 ans. Un recyclage matiére ou chimique est envisagé (Sadat-shojai et
al., 2017). Celui-ci donne une poudre utilisée notamment pour produire du textile (Brula
& Thoumelin, 2007).

Figure 7. Isolant en PVC plastifié Figure 8. Tuyaux en PVC

2.4.3. Le polyéthylene (PE)

Basé sur le monomeére d’éthylene (C;Hs), le PE constitue une large famille dont les
propriétés varient avec le processus de polymérisation. On peut ainsi obtenir du
polyéthyléne a basse densité (PEbd), du polyéthyléene linéaire a basse densité (PEbdl), qui
a de meilleures propriétés mécaniques et les polyéthylénes a moyenne ou haute densité
(PEmd et PEhd), plus dense, moins flexible mais aussi plus rugueux et cristallin. lls
peuvent étre réticulés ou non et étre utilisés ensemble pour combiner leurs propriétés.
D’'une maniére générale, ils sont économiques, peu denses (méme les PEhd), isolants
électriquement, résistants a la corrosion, aux UV et aux impacts (Biron, 2012). Le PEhd
peut étre utilisé pour confectionner des jouets, des bouteilles de lait (Figure 9) de
shampooing ou des tuyaux. Le PEbd se retrouvera par exemple dans les sacs réutilisables
(Figure 10) ou les fils alimentaires (PEbdl) (PlasticsEurope, 2017). Son produit de recyclage

donne des granules.
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Figure 9. Bouteille de lait en PEhd Figure 10. Sac réutilisable en PEbd

2.4.4. Le polypropyléne (PP)

Polymeéres du propéne (CsHs), ces plastiques semi-cristallins existent sous trois formes
dépendant de la disposition de leurs groupes méthyles (-CHs) en fonction du plan de la
chaine carbonée principale. Sont donc distingués le propyléne isotactique, syndiotactique
et atactique®. Le plus utilisé industriellement est le premier, en raison d’'une meilleure
cristallinité. lls sont rangés dans 3 familles selon la méthode de polymérisation. Leurs
principales caractéristiques sont d’étre trés léger et de posséder une perméabilité a la
vapeur d’eau tres faible. Isolants électriquement, ils ont globalement une bonne dureté,
résistance a I'abrasion et a la corrosion mais sont sensibles aux UV (Biron, 2012). Cette
diversité leur donne une grande variété d’applications telles que la fabrication
d’emballages alimentaires (Figure 11), de capuchons, tuyaux ou piéces automobiles
(Figure 11) (PlasticsEurope, 2017). Plus de PP recyclés sont attendus a I'avenir en Belgique
(OVAM, 2017)

® La tacticité est le degré et la forme de régularité de la répartition des groupements substituants par rapport a
la chaine principale.
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Figure 11. Emballage alimentaire en PP Figure 12. Parechoc en PP

2.4.5. Le Polystyrene (PS)

Ce polymere styrénique (CgHg) est divisé en trois classes. Le polystyréne standard, le
polystyrene de choc ou ‘High Impact PolyStyrene’ (HIPS) et le polystyréne expansé (PSE)
(Mahiout, 2014). Ces classes font par ailleurs I'objet de plusieurs familles (Biron, 2012). Le
polystyrene standard est amorphe, d’origine transparent, rigide et cassant. L'exemple le
plus connu est celui des gobelets jetables (Figure 13). Le polystyréne choc, lui aussi
amorphe, est polymérisé en présence d’un élastomére renforcant. La résistance et la
transparence vont dépendre de sa teneur en agent renforcant. Il est par exemple utilisé
pour certains emballages alimentaires (Figure 13). Le polystyréne expansé differe en
fonction de s'il est obtenu par moulage ou extrudage. Il est constitué d’alvéoles remplies
d’air léger et est isolant thermiquement. Il amortit trés bien les chocs et est donc tres

pratique pour emballer des produits fragiles ou alimentaires (Figure 13) (Mahiout, 2014).

/A
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Figure 13. Gobeleten PS  Figure 14. Emballage alimentaire en PSE  Figure 15. Emballage alimentaire en HIPS
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2.4.6. Les polymeres biobasés

Les polyméres biobasés sont des molécules issues partiellement ou totalement de la
biomasse. IIs sont divisés en trois groupes selon si ils sont naturels, de synthése (produits
a partir de monomeres biobasés) ou a l'intersection entre les deux (Wertz, 2016). lls
représentent actuellement un faible sous-secteur de I'industrie plastique mais tendent a
augmenter. La production mondiale devrait passer de 1.62 Mt en 2013 a 6.73 Mt en 2018
(Aeschelmann & Carus, 2014) Les polymeres biobasés naturels les plus prometteurs sont
ceux a base d’amidon et d’acide polylactique. Quant aux polymeéeres biobasés
synthétiques les plus prometteurs, ce sont les polyhydroxyalkanoates (PHA), les
polyéthylenes biobasés et enfin les PET biobasés (Wertz, 2016). Les PHA sont des
polymeéres biosourcés et biodégradables utilisés notamment pour produire des films
d'emballage et des produits jetables (Reddy et al., 2003). Les plastiques biosourcés sont
encore trop chers aujourd’hui que pour étre compétitifs (Ali et al., 2016) mais les
plastiques biodégradables restent prometteurs dans des secteurs nécessitant des
produits soucieux de l’environnement tels que l'agriculture ou la médecine (Shivam,
2016). Il faut cependant faire attention a ne pas les confondre avec les polymeres
biodégradables. En effet, les polymeres biobasés ne sont pas forcément tous
biodégradables, tout comme les polymeéres issus de ressources fossiles ne sont pas
nécessairement non biodégradables (Wertz, 2016). Trois conditions sont a remplir pour
étre considéré comme biodégradable a température ambiante : (Briassoulis & Dejean,
2010)
» Biodégradation compléete (90%)
» Durée limitée (en fonction de I'application)

» Aucun effet nocif sur la qualité du sol ou I'environnement (écotoxicité)
Le terme ‘bio’ peut aussi faire référence a la biocompatibilité (Wertz, 2016). Les

matériaux biocompatibles n’interferent pas avec le milieu vivant et peuvent donc étre

utilisés dans des applications médicales.
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2.5. Les impacts environnementaux et leurs

causes

Le plastique pose actuellement de sérieux probléemes, tant pour la santé que pour
I’environnement. Ces problémes viennent principalement de sa durabilité qui mene a des
temps de décompositions trés longs. Effectivement, la décomposition efficace du
polyéthyléne en milieu naturel prend environ 1000 ans (Usha et al., 2011). Couplé a une
énorme production, cela mene a une accumulation en milieux naturels estimée a 25
millions de tonnes par an (Kale et al., 2015). Les points suivants expliqueront donc les
causes de l'accumulation de déchets plastiques dans |'environnement et leurs

conséquences. Une explication sur les microplastiques sera aussi fournie.

2.5.1. Les causes et leurs explications

Cette nature récalcitrante est due a leur structure tridimensionnelle complexe et leur
nature hydrophobe qui diminuent grandement leur disponibilité aux microorganismes.
Plusieurs facteurs peuvent influencer cette dégradation. On a d’une part les facteurs
environnementaux tels que I'humidité, la température, le pH, la salinité, la présence ou
I'absence d'oxygene, la lumiére du soleil, I'eau et les conditions de culture qui influencent
non seulement la dégradation microbienne mais aussi l'activité enzymatique. D’autre
part, les propriétés physiques et chimiques du polymére joueront aussi un réle important.
Ainsi, un haut poids moléculaire et une haute température de fusion renseignent
généralement une faible biodégradabilité. La cristallinité, la structure, la composition et la
forme sont des facteurs importants. Enfin, I’'ajout d’additifs, antioxydants ou stabilisants
contribuent a cette faible biodégradabilité et peuvent de plus étre toxiques pour les
microorganismes (Kale et al.,, 2015). lls possédent une similarité structurale avec la
lignine, certaines enzymes capables de dégrader la lignine peuvent d’ailleurs également
dégrader certains plastiques. Cependant, la lignine est plus facilement dégradable que le
plastique car ses constituants sont partiellement oxydés et son potentiel redox est
moindre. Cela rend plus difficile I'attaque de ces polyméres et I'énergie nécessaire pour
rompre les liaisons est donc supérieure. Leur dépolymérisation est donc trés lente, voire

négligeable (Krueger et al., 2015).
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Ces dégradations résultent a la scission des liens entre polyméres suivi de transformations
chimiques (PospiSil & NesSplrek, 1997) menant a une progressive biominéralisation.
Généralement, la décomposition des grands polymeres en dioxyde de carbone
(minéralisation) nécessite plusieurs organismes différents. L'un a pour role de
décomposer le polymére en ses monomeres constituants, I'autre est capable d'utiliser les
monomeres et excréte des déchets chimiguement plus simples comme sous-produits et
un dernier utilise les déchets excrétés (Shah et al., 2008). Les microorganismes dégradant
le plastique ont aussi souvent une spécificité et chaque espece ne peut décomposer

gu’un ou deux types de plastique (Delacuvellerie, 2017).

2.5.2. Les microplastiques

Les microplastiques sont des particules de plastiques inférieures a 5 mm. Les
microplastiques primaires sont directement issus de la production. Les microplastiques
secondaires sont générés suite a I'arrachage de fibres textiles, la séparation de perles de
polystyrene expansé ou la dégradation du plastique (Faure & De Alencastro, 2016;
GESAMP, 2016). Plusieurs types de dégradations sont avérées : la dégradation photo-
oxydative, thermique, induite par |'ozone, mécanochimique, catalytique et Ia
biodégradation (Singh et al., 2008). Les microplastiques peuvent étre retrouvés sous
forme de mousses, films, fibres, fils, microbilles, granules, pellets ou fragments (Faure &
De Alencastro, 2016). Ces dégradations en particules plus fines augmentent la surface de
contact et accroissent donc la mise en contact avec les additifs polluants et toxiques
(Lecomte & Das, 2018). Une attention particuliere peut étre posée sur les plastiques
recyclés mécaniquement étant donné la diminution de leurs propriétés mécaniques (S.M.
Al-Salem et al., 2009) et la probable augmentation de cette voie. Ces microplastiques sont
d’ailleurs en augmentation absolue et relative depuis ces dernieres décennies (Barnes et
al., 2009).

2.5.3. Les impacts environnementaux

En ce qui concerne la santé, |'exposition a des produits chimiques nocifs pendant la
fabrication, I'absorption de ceux-ci par aliments emballés dans du plastique ou le

masticage de jouets en plastique par des enfants peuvent par exemple causer cancers,
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malformations congénitales, dysfonctionnements endocriniens ou avoir des effets sur le

développement et la reproduction (Rustagi et al., 2011).

En ce qui concerne I'environnement, outre les impacts visuels évidents (Figure 16), les
plastiques en mer peuvent causer des accidents de navigation, des étranglements (Figure
18) ou des obstructions des voies digestives chez certains animaux (Figure 17), voire
inhiber la photosynthése de certaines algues (Faure & De Alencastro, 2016). En effet, les
microplastiques ont des tailles semblables aux sédiments et aux organismes
planctoniques et peuvent donc étre confondus avec des éléments nutritifs (Wright et al.,
2013). Ils peuvent aussi affecter la santé et les fonctions du zooplancton (Cole et al.,
2013), se retrouver dans les branchies, provoquer lI'inflammation et la détérioration de
cellules et d’'une maniéere générale perturber I'alimentation, le mouvement, la croissance
et les chances de reproduction de I’'h6te (GESAMP, 2016). Par ailleurs, certaines espéces
comme les moules auront tendance a accumuler des microplastiques qui se retrouveront
par apres dans nos assiettes (Van Cauwenberghe et al., 2015). Il existe cependant peu de
données pour vérifier et quantifier ces effets (Arthur & Baker, 2010). La problématique en
milieu terrestre est quant a elle trop peu étudiée que pour en affirmer les répercutions
(Rillig, 2012). Les milieux terrestres sont pourtant responsables d’environ 80% des
plastiques retrouvés en mer (Andrady, 2011). Des recherches supplémentaires doivent
notamment étre faites par rapport a son réle vis-a-vis du stock de carbone dans le sol. En
effet, les microplastiques pourraient s’incorporer dans le sol et étre confondus lors des
mesures de stock de carbone du sol. lls pourraient d’ailleurs réellement agir sur le stock
de carbone car ils sont essentiellement constitués de carbone. reste a savoir si ce polluant
peut apporter un service ecosystemique en augmentant le stock de carbone du sol ou au
contraire si les interactions différentes avec le sol et ses organismes perturbent le
systeme (Rillig, 2018).

Sa fabrication requérant 8% de la production mondiale de pétrole et sa durée de vie

souvent réduite en dessous d’'une année en font un produit non durable s’il n’est pas

recyclé correctement (Rustagi et al., 2011).
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Figure 17. Microplastiques retrouvés dans des Figure 16. Pollution due aux plastiques dans le
intestins de poisson lac Bicaz (Roumanie)

~7

Figure 18. Etranglement d a un anneau de plastique (source: 5 Gyres Institute)

Les additifs utilisés sont une des principales raisons de ces dangers. En effet, des
substances telles que les phtalates, nonylphénols ou bisphénols A peuvent étre lessivés et
se déverser dans la nature (Faure & De Alencastro, 2016). Ce sont des perturbateurs
endocriniens potentiellement responsables de cancers, de problemes d’infertilité ou de
diabete (Marquet & Jacquot, 2013). Ils peuvent aussi transporter des polluants
hydrophobes tels que certains pesticides (Faure & De Alencastro, 2016). Ces pesticides
sont ensuite relachés dans les milieux marins (Arthur & Baker, 2010). lls jouent donc un
role de vecteur dans le transport de substances chimiques (GESAMP, 2016). Certains
plastiques peuvent méme étre néfastes de par leur composition chimique, comme le PVC

principalement composé de chlore (Faure & De Alencastro, 2016).
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2.6. Les stations d’épuration (STEP)

2.6.1. Fonctionnement général

Les STEP ont pour objectif d’épurer les eaux, c’est-a-dire de les délester d’'une grande
partie de leurs matiéres polluantes. Les matieres polluantes traitées en STEP sont
principalement le carbone, I'azote et le phosphore. Pour cela, plusieurs étapes sont
nécessaires. Classiquement, un prétraitement est tout d’abord réalisé, pouvant
comprendre un dégrillage, un dessablage ou un déshuilage. Ensuite, le traitement
primaire consiste en une décantation qui peut étre améliorée par des traitements
physico-chimiques (coagulation ou floculation). Le traitement secondaire, pour les
fractions plus fines, consiste a amplifier I'action des micro-organismes. Le traitement
tertiaire permet quant a lui principalement I'élimination de I'azote et du phosphore (Gaid,

2013). Un schéma est proposé a la Figure 19.

Traitemer u J

Pré-Trai tement

Figure 19. Schéma de la STEP d'Albi-Madeleine (France, source: portail de la communauté
d'agglomération de I'Albigeois)

2.6.2. La gestion des boues d’épuration

La gestion des boues d'épuration est une partie des activités d’une STEP trés complexe et
colteuse. En effet, le colt de leur traitement peut aller de 20 a 60% du co(t total de
fonctionnement de la station. Le terme «boue» est utilisé pour désigner les sous-produits
solides issus du traitement des eaux usées. Une augmentation des STEP étant attendue, la
qguantité de boues produites devrait également augmenter. Un kilogramme de demande
chimique en oxygéne’ (DCO) va mener a une production d’environ 0,5 a 0,55 kg de

particules solides en suspension et qu’un habitant moyen fournit environ une DCO de

" La DCO est la consommation en dioxygene par les oxydants chimiques forts pour oxyder les substances
organiques et minérales de I'eau. Elle est indicatrice de la charge polluante des eaux usées.
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0,1kg/jour. Les boues provenant de procédés de traitements biologiques, dont une partie
de la matiére organique est absorbée et convertie en biomasse microbienne, sont
appelées les boues secondaires. Elles sont principalement composées de solides
biologiques. La complexité de leur traitement et de leur élimination est due a I'interaction
des critéres techniques, économiques, légaux et environnementaux (Andreoli et al.,
2007).

Les traitements peuvent consister en une réduction de volume ou une amélioration de
leur qualité, notamment vis-a-vis de leur teneur en métaux lourds. Ces traitements
doivent étre adaptés en fonction de la qualité et quantité d’eaux usées traitées par la
station mais aussi en fonction de leur élimination/valorisation. Ainsi, une petite station
proche d’un champ peut se permettre d’omettre la réduction de volume avant épandage.
En fonction de la destination, un pourcentage minimum de matieres solides sera requis
pour que les boues garantissent une stabilité mécanique suffisante. Autre exemple, la
stabilisation® des boues est importante en épandage mais négligeable en incinération
(Andreoli et al., 2007).

Historiquement, I’épandage est la pratique d’élimination/de valorisation la plus ancienne
et remonte au 19%™¢ siécle. Il fournit aux cultures de 'azote et du phosphore en larges
guantités mais aussi du calcium, du magnésium et trés peu de potassium. L'épandage
peut aussi augmenter le contenu en carbone organique du sol et sa capacité d’échange
cationique®. Cependant, des éléments-traces y sont aussi retrouvés, surtout du fer, du
cuivre, du zinc et du manganése, potentiellement toxiques a de trop hautes
concentrations. Des organismes pathogénes peuvent aussi étre retrouvés. De plus, les
eaux de surfaces et souterraines peuvent étre contaminées lors d’amendements mal
avisés. Le contact avec des personnes ou animaux est aussi fortement déconseillé. Enfin,
il faut aussi faire attention au pH et a un trop grand apport en calcium et magnésium lors
de l'utilisation de boues stérilisées par des agents alcalins. Les deux autres voies
classiques sont l'incinération qui permet une valorisation énergétique et la mise en
décharge (Andreoli et al., 2007).

8 La stabilisation des boues consiste a réduire la fermentescibilité des boues d'épuration pour diminuer ou
supprimer les mauvaises odeurs.

® La capacité d’échange cationique d’un sol est la quantité de cations qu’il peut retenir sur son complexe
adsorbant & un pH donné. On I’utilise comme indicateur de fertilité.
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De ces trois pratiques, d’aprés les rapports de plusieurs études ayant procédé a des
évaluations de cycles de vie, cela reste I’épandage couplé a une digestion anaérobie'® qui
est le plus respectueux de l'environnement. Cela est di a de faibles émissions et une
faible consommation en énergie. L'incinération est I'alternative la plus gourmande en
dioxyde de carbone et relache du cadmium toxique ainsi que de l'acide sulfurique
contribuant a l'acidification. La mise en décharge, plus difficile a évaluer car les boues
sont souvent mises avec les déchets ménagers, est surtout néfaste a cause de ses
émissions de méthane (Suh & Rousseaux, 2002). Cependant, si on prend en compte les
avancées dans les traitements des gaz d’incinération et la récupération du biogaz produit
en décharge, c’est I'incinération qui a le plus faible impact. Il est conseillé d’y ajouter une
étape de digestion anaérobie et une étape de séchage. La mise en décharge reste la
solution la moins conseillée, principalement a cause d’émission de mercure et de plomb
(Xu et al., 2014).

2.6.3. Les STEP et le plastique

Selon plusieurs études (Kalcikova et al.,, 2017 ; Ziajahromi et al., 2017; Talvitie et al.,
2017), le flux de plastique serait bien moindre en aval qu’en amont de la station. Une
réduction de 80% des microplastiques est constatée aprés passage dans la station belge
de Destelbergen (Van Cauwenberghe, Van Echelpoel, et al., 2015). Malgré une plus
grande importance du traitement primaire (Carr et al., 2016), une étude a montré une
suppression de 52% du polyéthyléne lors du traitement secondaire (Kalcikova et al.,
2017).

Méme si certains considerent que les STEP délivrent un flux de microplastiques
négligeable (Carr et al., 2016), d’autres pensent que ces flux continus laissent quand
méme passer des quantités qui méritent qu’on s’y attarde, directement dans nos rivieres
(Kalcikova et al., 2017 ; Ziajahromi et al., 2017; Talvitie et al.,, 2017). De plus, les
microplastiques épurés en station se retrouvent dans les boues d’épurations, souvent
déversées sur nos champs (Rillig, 2012). Jusqu’a une quinzaine de particules de plastique

peut étre trouvée par kilo de boue d’épuration, mais des traitements sont possibles pour

10 La digestion anaérobie est un procédé naturel de transformation de la matiére organique en énergie par des
bactéries en I’absence d’oxygeéne. Il est réalisé a I’intérieur de digesteurs ou les réactions de fermentation
sont optimisées et sous contrdle. Cela conduit a la production de biogaz et a la réduction de la moitié de la
matiére organique. De plus, le digestat est stable, désodorisé et débarrassé en majeure partie des germes
pathogenes (Couturier et al., 2007)
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diminuer cette valeur (Mahon et al.,, 2017). Une cause importante de cette source de
microplastiques est la quantité de fibres plastiques provenant des fibres textiles
arrachées par le lave-linge. Ainsi, un seul vétement peut produire jusqu’a 1900 fibres par

lavage (Browne et al., 2011).

2.7. Les spectrometres

2.7.1. La Spectroscopie infrarouge a transformée de
Fourier (spectroscopie IRTF)

Un spectromeétre IRTF détermine le spectre d’absorption!! d’un composé. Il produit un
faisceau infrarouge par le biais d’un corps noir'?2, Ce faisceau passe dans un
interférométre ol le codage spectral se déroule. La recombinaison de faisceaux avec des
longueurs de trajet différentes dans l'interféromeétre crée une interférence appelée
interférogramme. Le faisceau entre alors dans le compartiment des échantillons et
I'échantillon absorbe des fréquences d'énergie caractéristiques de I'échantillon a partir de
I'interférogramme. Ensuite, le détecteur mesure ce signal en fonction du temps pour
toutes les fréquences simultanément. Un faisceau est superposé pour fournir une
référence qui sera soustraite par aprés par un programme. Ce chemin est schématisé a la
Figure 20. Le spectre obtenu se situe normalement dans l'infrarouge moyen. Il peut se
diviser en quatre zones selon le type de liaison caractéristique de la longueur d’onde
(Mohamed et al., 2017).

L'analyse peut étre qualitative pour identifier un composé a partir de sa signature
spectrale ou quantitative grace a I’évolution de sa signature spectrale en fonction de la
quantité de matiére mesurée (Techniques de I'ingénieur, 2017a). La spectroscopie IRTF
est particulierement adaptée pour l'identification de petits microplastiques avec un
nombre limité d’échantillons. Elle est aussi précise pour estimer I'abondance (Song et al.,
2015).

11 Le spectre d’une lumiére correspond & 1’ensemble des différentes longueurs d’ondes qu’elle contient. En
traversant un milieu matériel, certaines longueurs d’ondes seront absorbées, donnant un spectre d’absorption.
2 Un corps noir est un corps opaque et non réfléchissant. 1l posséde un spectre spécifique principalement
situé dans I’infrarouge.
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Figure 20. Schéma d'un spectrometre FTIR (Mohamed et al., 2017)

2.7.2. La spectrométrie Raman

La spectrométrie Raman se base sur I'effet Raman, découvert par I'auteur du méme nom.
Cela se base sur I'existence d’un spectre décalé en fréquence dans la lumiére diffusée par
un échantillon soumis a une illumination monochromatique, aujourd’hui émise grace a un
laser. Ce spectre, caractéristique de I'échantillon observé, est de tres faible intensité. Il
est lié aux vibrations des molécules constituant I’échantillon observé. On parle alors de
spectroscopie de vibration. Elle permet la caractérisation non destructive d’échantillons
solides, liquides ou gazeux et possede des applications en analyse qualitative et
quantitative (Barbillat et al., 1999). Il faut cependant se méfier de la fluorescence, qui est
une forte émission lumineuse provenant de |'échantillon et qui interfere grandement
avec le faible effet Raman. Cependant, le risque qu'un échantillon inconnu soit
fluorescent est fortement dépendant de la longueur d'onde du laser utilisé pour
I'excitation et peut donc étre évité en utilisant différentes émissions monochromatiques

(Ecoles des mines de Saint-Etienne, n.d.).

2.8. Résumé des principaux flux

Pour conclure ce chapitre consacré aux notions théorigues, un résumé des principaux flux
cumulés est repris a la Figure 2113, Cette figure a été réalisée en se basant sur les chiffres
de Geyer et al.,, 2017. Les plastiques arrivant en STEP sont compris dans les 79% de

déchets plastiques se retrouvant en décharge ou dans I'environnement.

13 L abréviation PUR est utilisée pour désigner le polyuréthane, utilisé notamment pour la production de
mousses isolantes.
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SECTOR CONSUMPTION* MATERIAL TYPE* PRODUCTION

IN USE/END OF LIFE*

8,300 MILLION METRIC TONS

Fiber Non-fiber
1,000 {12%) 7,300 (88%)

Other Fiber PET Fiber  Other PUR
1% 8% 4% T

PP HOPE LLDPE & LDPE
9% W 18%

Other Textile Industial ~ Consumer & Elecirical 8 Building&  Packaging  Transport

12% 12% Machinery  Institutional  Electronic  Construction 9% 6%
1% 1% 4% %
L. 5YEMRS 5 YEARS 20 YEARS 1Y TS BYBRS  0SYEMS 1 YERS
Waste
In-Use Stock & Generation *Based on 2004-
e 2015 data
2,600 50 :
**End of life and
in-use stock
Recycling allocation is based
600 (%) on RRS field

Incineration  Landfilled/
800(12%)  Environment knowledge and
4,900 (19%) assumptions.

Figure 21. Flux cumulés du plastique dans le monde réalisé par la firme RRS sur base des chiffres de
Geyer et al., 2017
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3. Contexte

La problématique des déchets plastiques est au coeur de I'actualité, tant au niveau

européen qu’au niveau régional. Il est donc important de bien fixer la vision de ces deux

autorités pour cadrer au mieux cette étude et appuyer sa pertinence.

3.1. La stratégie européenne (uropean Commision, 2018)

La premiére stratégie européenne sur les matieres plastiques a été adoptée le 16 janvier

2018 a Strasbourg. Selon cette stratégie, I'Europe cherche a préserver I'environnement

tout en mettant en avant les intéréts économiques d’une économie circulaire!* plus

appuyée. Plusieurs engagements sont ici cités :

>

Une meilleure rentabilisation du recyclage en améliorant la recyclabilité des
produits, la demande en plastiques recyclés, le systéme de tri ainsi que le nombre
et la qualité des installations de recyclage, notamment favorisé par I'obligation de
recycler tous les emballages plastiques d’ici 2030.

La réduction des déchets plastiques via des campagnes de sensibilisation et la
réduction des plastiques a usage unique et microplastiques.

L’élaboration de mesures pour éliminer le dép6t de déchets plastiques en mer.

La stimulation des investissements et I'innovation dans le but de diminuer le flux
de déchets plastiques a la source via de nombreux financements.
L'encouragement d’'un changement mondial via [|'élaboration de normes

internationales et un soutien envers les pays en besoin.

14 | 'économie circulaire représente la tentative la plus récente de conceptualiser l'intégration de l'activité
économique et du bien-étre environnemental de maniére durable. C’est « un modele économique dans lequel
la planification, le ressourcement, I'approvisionnement, la production et le post-traitement sont congus et
gérés, a la fois comme processus et produits, afin de maximiser le fonctionnement de I'écosystéeme et le bien-
étre humain » (Murray et al., 2017).
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3.2. La Belgique, une référence en Europe ?

Historiquement, la Belgique a tres vite pris les devants en ce qui concerne la gestion des
déchets. Ainsi, alors que la moyenne européenne de déchets ménagers recyclés était de
18% en 2000, la Belgique atteignait déja les 35% en 1998 (European Commision, 2003).
Aujourd’hui, la Belgique reste leader en matiére de recyclage de déchets, mais pas en ce
qui concerne les déchets plastiques ou un effort reste encore possible. Ainsi, pour les
déchets d’emballage, la Belgique en recycle 81,5% mais seulement 42,6% pour les
emballages plastiques, qui étaient par ailleurs déja a 43% en 2009 (Eurostat, 2018). Un
graphique comparatif avec les autres pays d’Europe est repris a la Figure 22. Tres peu de

plastique sont encore mis en décharge en Belgique (PlasticsEurope, 2017).
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Figure 22 : Taux de recyclage des déchets d'emballage plastique en Europe (d’aprés Eurostat, 2018)

3.3. La stratégie Wallonne (region wallonne, 2018a)

Le 22 mars 2018, le Plan Wallon des Déchets-Ressources (PWD-R) était adopté par le
Gouvernement wallon. Comme pour la commission européenne, sa stratégie est basée
sur une économie circulaire. Le deuxieme cheval de bataille est le respect de la
hiérarchisation des déchets selon I'échelle de Lansink (Figure 3). Dans cette optique a
donc été mis en place une politique de prévention visant a diminuer le nombre et I'impact
sur 'environnement ainsi que sur la santé de ces déchets, en phase avec la lutte contre le
gaspillage alimentaire. La gestion des déchets alliant une hiérarchisation des déchets et
une économie circulaire n’est pas incompatible puisque le réemploi et le recyclage
permettent d’utiliser ces déchets comme des ressources. Le plan prévoit donc des outils

politiques pour augmenter la qualité et la quantité relative de déchets plastiques
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réutilisables et ainsi favoriser leur utilisation. L'émergence d’un ou certains gisements
serait pour cela bénéfique. Ces mesures concernent principalement le tri, la collecte, la
notion de déchet® ou I'élargissement de la gamme de déchets exploités. Les moyens mis
en ceuvre seront des moyens de communication et de formation mais aussi de nouvelles
infrastructures et une optimisation logistique en harmonie avec la politique de

développement durable.

Le développement de filieres wallonnes innovantes, notamment dans la réutilisation et le
recyclage des déchets de construction, des déchets électroniques ou des plastiques durs
sont donc attendues. L'émergence d’une technologie générique permettant de
dépolymériser le plastique pour en extraire des composants ou de modifier sa chimie
pour lui trouver des applications nouvelles est, elle aussi, espérée. Enfin, la région

wallonne aimerait aussi promouvoir les plastiques biosourcés.

Ces nouvelles industries devraient se manifester sous la forme de petites unités
spécialisées par type de plastique. Elles devraient voir le jour dans un contexte
extrémement favorable étant donné le contexte politique propice et l'arrét de

I’exportation de certains plastiques vers la Chine.

Cette stratégie est dans la continuité des actions récentes menées en région wallonne.
Selon I'asbl FostPlus'®, depuis le ler janvier 2016, 3 communes en Wallonie et 3 autres en
Flandre testent I'élargissement de la collecte des PMC (bouteilles et flacons en Plastiques,
emballages Métalliques et Cartons a boissons) a d’autres types d’emballages en plastique.
Les emballages concernés sont, d’'une part, ceux en plastique rigide (barquettes, raviers et
pots) et, d’autre part, ceux en plastique souple (films, sacs et sachets). Les résultats sont
concluants malgré certaines erreurs qui, on l'espere, seront corrigées par la
sensibilisation. Ainsi, Fost Plus compte élargir les PMC en trois vagues entre 2019 et 2021.
L’asbl prévoit ainsi d’atteindre un taux de recyclage de 64% (pour 38% actuellement). On
peut aussi citer que depuis ce ler décembre 2016, les sacs de caisse en plastique léger
sont interdits en Wallonie ou par exemple que depuis le 2 janvier 2018, la Ville de Huy

organise la collecte de déchets organiques par le biais de sacs biodégradables.

15 On accorde a ce qui était considéré comme déchet un statut de sous-produit ou de fin de statut de déchet, la
principale différence étant que le sous-produit ne passe jamais par une étape ou il est considéré comme
déchet. Cela permet notamment une simplification administrative, une recherche d’exutoires plus facile et
une meilleure image de la marchandise.

16 FOST Plus est une ashl agréée qui prend en charge l'exécution de I'obligation de reprise des déchets
d'emballages ménagers de ses adhérents (les responsables d'emballages).
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En ce qui concerne les boues d’épuration, le plan stipule que les boues de qualité doivent
faire I'objet d’une valorisation agricole. Les boues de moindre qualité doivent quant a
elles pouvoir étre valorisées énergétiquement, sous forme de chaleur et d’électricité, si
possible en autoconsommation. Ces boues, contenant donc du plastique (voir 2.5.), font
déja I'objet d’une controverse car elles contiennent aussi des éléments indésirables tels
gue des micropolluants organiques ou des éléments traces métalliques. Des analyses sont
cependant faites pour limiter I’épandage la ou les concentrations en éléments traces sont
déja élevées (Vandeuren et al., 2014). En Wallonie en 2012, 45% des boues d’épuration
étaient valorisées en agriculture et 55% étaient éliminées par oxydation thermique

(Direction de la Protection des Sols du Service Public de Wallonie).

3.4. Les flux de plastiques en Wallonie (rsgion wallonne,
2018a)

En 2013, environ 15.2 Mt de déchets plastiques ont été produits au total en Wallonie.

Parmi ceux-ci, 2Mt proviennent des ménages et 13.2Mt de l'industrie.

Pour l'industrie, le flux le plus important est celui des emballages, avec 90 090 tonnes
produites en 2013 selon VAL-I-PACY. Vient ensuite le flux du secteur de la construction
puis de I'automobile et enfin du secteur agricole. L'émergence des plastiques biobasés est
aussi a noter. Actuellement, 20 a 25% des plastiques industriels sont recyclés selon les

flux.

Pour les ménages, en 2013, le belge utilise 17 kg par habitant en emballages compris dans
le sac PMC. En tenant compte du gisement potentiel et des erreurs de collecte, le taux de

collecte du PMC s’éléeve a 74,5 %. Il représente 12,6% des ordures ménageéres brutes.

7 VAL-I-PAC est un organisme belge qui a pour mission de stimuler et de coordonner le recyclage
d'emballages industriels.
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4. Matériel et méthodes

4.1. Echantillonnage

Les échantillons proviennent d’une part de la province du Brabant wallon et d’autre part
de celle du Hainaut, aux alentours de Charleroi. lls sont tous séchés a 60 degrés jusqu’a
poids constant a Gembloux aux laboratoires du bureau d’études environnement et

analyses de Gembloux, le BEAGx.

Les boues de la province du Hainaut proviennent des STEP IGRETEC'® de Montignies-sur-
Sambre (Figure 23) et de Roselies.

La STEP de Montignies-sur-Sambre assure I'épuration des eaux usées d’une grande partie
de I'agglomération de Charleroi. C'est une station 200.000 équivalents-habitants qui
fonctionne selon le procédé de boues activées a faible charge avec décantation primaire.
Elle est conforme aux normes européennes les plus contraignantes, notamment pour le
traitement de I'azote et du phosphore. Située en milieu urbain dense, elle est munie
d’ouvrages enterrés pour optimiser son intégration paysagére (Silan, 2009). Celle de

Roselies fait 127.000 équivalents-habitants et a été rénovée en 2008.

Figure 23. Vue aérienne de la STEP de Montignies sur Sambre (Silan, 2009)

Les boues provenant du Brabant wallon viennent des STEP IBW?° de la vallée de La Dyle

(Wavre), Grez-Doiceau, la vallée du Hain, Tubize, Nivelles, Villers-La-Ville, Waterloo,

18 |GRETEC est une intercommunale de la région de Charleroi pour la gestion et la réalisation d’études
techniques et économiques
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Genappe et Lives-sur-Meuse. Hormis Wavre avec ces 201.000 équivalents-habitants, ce
sont des stations plus petites, la plus grande étant Nivelles avec 44.500 équivalents-
habitants. Les effluents provenant de ces stations sont relativement homogenes car c’est
une zone principalement résidentielle. Cependant, des différences de traitements
pourront faire varier les échantillons. Le séchage a 200°C réalisé sur les échantillons
provenant de la station de Wavre peut étre tout particulierement souligné. Sauf
contamination exceptionnelle, toutes ces boues sont valorisées sur les champs (D’Ursel,
2018).

4.2. Choix de la méthode de référence

Plusieurs méthodes permettent de quantifier les plastiques. L'échantillonnage étant
réalisé au préalable, aucune recherche n’a été menée sur ce point. Il peut étre considéré
comme représentatif étant donné que ces échantillons sont usuellement utilisés dans le

cadre de certifications procurées par le BEAGXx.

La préparation des échantillons peut s’effectuer (Hidalgo-Ruz et al., 2012) :

» Par densité: les sédiments sont en effet plus lourds que les microplastiques.
Lorsqu’un échantillon de sédiments est mélangé avec une solution saturée en
chlorure de sodium, par exemple, la couche flottante peut alors étre récupérée.
Du chlorure de calcium, du chlorure de zinc, de I’huile (Crichton et al., 2017) ou de
I'iodure de sodium couplé a une centrifugation peuvent aussi étre utilisés
(Lecomte, 2015). L'utilisation d’une colonne d’élutriation est aussi envisagée?®
(Mahon et al., 2017). Il faut cependant tenir compte du fait que tous les plastiques
ne seront pas systématiquement séparés étant donné leurs différences de densité
et d’ajout d’additifs (Hidalgo-Ruz et al., 2012).

» Par filtration: généralement accompagnée d’un tamisage, la prévention de
contamination est ici trés importante. Les pores sont compris entre 1 et 2
micrometres.

> Par tri visuel.

B 1’IBW est I’intercommunale du Brabant wallon.
20 'élutriation sépare les particules plus Iégeres des particules plus lourdes par un écoulement ascendant de
liquide et / ou de gaz
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Ces étapes peuvent étre combinées en fonction des moyens et de la nature de
I’échantillon. Lors de la présence de matiére organique, le peroxyde d’hydrogene est

utilisé pour la digérer (Hanvey et al., 2017).

Leur quantification peut, elle aussi, se faire de différentes manieres. Le plus souvent, les
particules sont comptées visuellement ou avec un microscope. Ce n’est cependant pas la
méthode la plus précise car il est aisé de confondre le plastique avec d’autres particules
ou inversement. C'est pourquoi [l'utilisation d’une spectrométrie telle que Ia
spectroscopie IRTF est vivement conseillée (Hanvey et al., 2017). Il est aussi possible
d’estimer le nombre de fibres en estimant le volume moyen et total de fibres dans un
échantillon par microscopie électronique a balayage (Napper et al., 2016) ou en utilisant
directement la spectroscopie IRTF grace a I'évolution de la signature spectrale de

I’échantillon (Techniques de I'ingénieur, 2017a).

Compte tenu de toutes ces méthodes, c’est celle proposée par Crichton et al., 2017 qui a
été retenue et adaptée pour I'extraction des microplastiques. En effet, ce procédé tenant
compte des propriétés oléophiles des plastiques permet d’obtenir de bons résultats a
moindre co(t, tout en utilisant des substances moins nocives que le chlorure de zinc ou
I'iodure de sodium (Crichton et al., 2017).

4.3. Manipulations

Le protocole sur lequel ce TFE s’est basé (Crichton et al., 2017) a été réalisé sur des
échantillons sableux provenant de plages situées au Canada. Il a donc fallu adapter
plusieurs fois le protocole pour qu’il convienne aux boues d’épuration. La manipulation
adaptée sera donc présentée en premier et un second point soulignera I'ensemble des

changements nécessaires, opérés par différentes vagues d’essais, pour y arriver.
4.3.1. Manipulation optimale réalisée

10,0 g de boues séchées sont pesés dans un erlenmeyer de 250 ml a I'aide d’une balance
analytique (modéle KERN ABJ-320-4NM). Les particules de taille supérieure a 10mm ont
été légérement broyées a I'aide d’un pilon. 15 ml de peroxyde d’hydrogene (H203) sont
ajoutés en quatre fois pour digérer la matiére organique pendant 5 heures a température
ambiante. Ensuite, 200 ml d’eau distillée sont ajoutés ainsi que 15 ml d’huile de colza. Un

échantillon sur deux provenant du méme lot est dopé avec 10 microplastiques. Ils sont
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découpés soigneusement dans un bouchon de bouteille en PE et ajoutés un a un pour
vérifier la validité de la méthode. Les échantillons passent alors une heure dans un

culbuteur pour étre mélangés au mieux.

Apres une premiere décantation des échantillons culbutés, le contenu est versé dans une
ampoule a décanter. La partie aqueuse est jetée et la partie huileuse est filtrée a vide a
I'aide d’un filtre en polycarbonate (Whatman : 1 um de pore, 47 mm de diametre et 11
um d’épaisseur). L'erlenmeyer, son bouchon ainsi que I'ampoule a décanter ont été
rincés deux fois au moyen d’eau distillée pour récupérer un maximum d’huile. Le filtre est
alors incubé 10 minutes dans 10 ml d’alcool (90% éthanol, 5% méthanol, 5% isopropanol)
pour que toute I'huile soit évacuée et n’interfere pas lors des analyses FTIR. L'alcool est
ensuite filtré sous vide et le filtre reste a I'air libre 30 minutes pour laisser évacuer les
vapeurs d’alcool. Des résultats types de filtres obtenus ainsi que le principal matériel

utilisé sont illustrés a la Figure 24.

Figure 24. Filtres obtenus (gauche) ainsi que le principal matériel utilisé (droite)

4.3.2. Historique, difficultés rencontrées et changements
opéres

Dans un premier temps, le travail était réalisé sur des échantillons de 50 g. Si le protocole
(Crichton et al., 2017) conseillait d’ajouter 100 ml d’eau aux 50 g de boues, 200 ml ont été
préférés. En effet, les premiéres boues recues provenant de Montignies-sur-Sambre

possédaient un haut taux de matiére organique et I'ajout de 100 ml était trop faible pour
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par la suite obtenir une séparation de phase. 10 ml d’huile étaient alors ajoutés,
conformément a ce que conseillait le protocole. La couche huileuse était prélevée au
moyen d’une pipette pour étre versée dans I'ampoule a décanter. En effet, le versement
direct du contenu de I'erlenmeyer vers I'ampoule apportait trop de matieres organiques
dans I'ampoule et la colmatait. Le témoin utilisé était du PET provenant de bouteilles en

plastique.

Les filtres étaient alors fort chargés et une deuxieme vague d’essais a consisté a n’utiliser
qgue 25 g de boues mais 15 ml d’huile. En effet, les 10 ml d’huile utilisés précédemment
étaient trés faibles et peinaient a constituer une couche homogeéne a la surface de
I’erlenmeyer. Les échantillons provenaient alors du Brabant wallon. Si la séparation eau-
huile était bien plus nette, la couche d’huile semblait quant a elle toujours trés faible,
srement en partie emprisonnée dans la matiere organique. L'utilisation de la pipette
pour transférer I'huile dans 'ampoule de décantation n’était alors plus nécessaire étant
donné la présence de trois couches bien distinctes (I’huile, I'eau puis les sédiments). La

pipette est en effet peu pratique pour prélever les particules de I'ordre du millimétre.

Une troisieme vague a alors été réalisée avec une digestion a I'eau oxygénée (H:0,). La
quantité de 40 ml a été choisie par adaptation de Mikutta et al., 2005. Si le reste de la
manipulation était plus aisé, les 40 ml d’eau oxygénée engendraient des débordements
dans I'’erlenmeyer, synonymes de pertes de matiere. |l a donc été nécessaire de diminuer
le poids des échantillons a 10 g. La quantité d’H;0; a elle aussi été adaptée a 15 ml et
I'ajout était réalisé en 4 fois (deux ajouts de 3,5 ml puis deux ajouts de 4 ml, chaque ajout
se faisant apres retombée de I'émulsion causée par I'ajout d’acide). C'est a partir de cette

guatriéme vague que les taux de récupérations ont été concluants.

Les vagues suivantes étaient destinées a tester différents témoins. Ainsi, les premiers
échantillons étaient dopés avec du PET de bouteille en plastique. Cependant, cela s’est
avéré peu pratique en raison de la transparence des témoins. Un second témoin en PE
bleu, provenant de bouchons de bouteilles en plastique, a donc été utilisé. Face a une
forte présence de fibres bleues, un témoin orange a ensuite été utilisé pour éviter le
risque de contamination. Enfin, les derniers échantillons ont été dopés avec des
vétements en plastique synthétique. Quatre blancs ont été réalisés ainsi que quatre
témoins. Les témoins ont été réalisés sans boues d’épuration mais ont été dopés, deux

contenant un dopage en PE bleu et deux en PE orange.
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4.4, Analyses

4.4.1. Analyses effectuées

Les analyses sont réalisées d’une part au moyen d’un microscope Leica DM2700P avec
une fonction de capture d’image. Les filtres sont examinés minutieusement et les
particules suspectées d’étre composées de plastique sont photographiées. Un comptage
est effectué pour les fibres de couleur, largement majoritaire dans les échantillons. Les

fibres transparentes sont en effet trop proches de certains organismes végétaux.

D’autre part, les particules les plus présentes et les plus suspectes sont ensuite passées
sous spectrométrie Raman. Pour cela, les particules concernées sont repérées au
microscope et isolées au moyen d’une pince a épiler sur une lame de verre. Ensuite, elles
sont soumises au spectromeétre qui permet de cibler la particule voulue et de générer son
spectre Raman qui sera ensuite retravaillé, analysé et soumis a la banque de données de
spectres disponible a 'ULG pour déterminer sa nature grace a sa correspondance avec les

spectres existants.

4.4.2. Difficultés et remarques

L’utilisation du microscope a été rendue difficile par I'épaisseur des échantillons. D’une
part, il était difficile de travailler par transparence. D’autre part, chagque zoom du

microscope ne permettait d’observer qu’un « étage » de la couche d’échantillon.

La spectrométrie FTIR n’a pas été utilisée car les échantillons étaient trop petits (leur
largeur excédait rarement 50 um) pour une analyse correcte. La spectrométrie Raman a
guant a elle connu des difficultés dues a la fluorescence des échantillons. Pour cela,
différentes couleurs de laser ont été utilisées mais la fluorescence restait malgré tout un

obstacle majeur.
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4.5. Précautions

La verrerie utilisée est lavée et essuyée a chaque utilisation. La blouse de laboratoire est
exigée et I'attaque au peroxyde d’hydrogene se fait sous hotte avec des gants et des
lunettes de laboratoire. Les échantillons sont conservés dans une boite de pétri, dans la

mesure du possible dans un frigo a 4°C.

4.6. Difficultés persistantes et pistes
d’amélioration du protocole

Les filtres sont encore fort chargés et pour une quantification optimale, la quantité de
matiere analysée par échantillon devrait étre revue a la baisse pour faciliter les analyses
au microscope. Cette quantité peut étre adaptée en fonction de la provenance des boues.

En effet, le traitement appliqué peut générer des échantillons forts différents.

Les échantillons provenaient de stations ayant des procédures de traitement parfois tres
variables. Ainsi, la présence changeante d’agents moussants, de floculants ou méme de
chaux peut altérer le bon fonctionnement de la manipulation. Certains filtres n’ont
d’ailleurs pas pu étre comptés a cause d’un colmatage du filtre. Ce colmatage est
sirement d{ aux agents coagulants. La présence de chaux diminue notamment le taux de
matieres organiques. La diversité des échantillons peut étre observée a la Figure 25, ou la

présence de chaux peut étre devinée la des points blancs peuvent étre observés.
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Figure 25 : Echantillons de boues d'épuration

Si la variabilité des traitements peut géner les manipulations, la variabilité géographique
des stations peut quant a elle mener a une comparaison intéressante. Cette étude n’a

cependant pas assez de répétitions que pour se permettre une discussion a ce sujet.

Un comptage de tous les échantillons n’a pas pu étre effectué en raison du temps limité
mais sera nécessaire lors d’analyses quantitatives. De méme, le nombre d’échantillons
devrait étre plus important. Aussi, il ne sera plus nécessaire de réaliser un témoin tous les
deux échantillons une fois la manipulation revalidée. La présence de témoin pourrait

provoquer des contaminations ou cacher des fibres déja présentes.

Les analyses au spectromeétre auraient pu elles aussi étre plus nombreuses. Une analyse
avec un filtre de couleur bleue aurait pu étre effectuée pour outrepasser la fluorescence
mais demandait un temps considérable. L'utilisation de la spectroscopie infrarouge a

réflectance totale atténuée?! aurait aussi pu étre envisagée.

21 | a la spectroscopie a réflectance totale atténuée est une spectroscopie infrarouge a transformée de
Fourier basée sur le principe optique de la réflectance.
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5. Résultats

5.1. Résultats chiffrés

Le Tableau 1 reprend les résultats de I'entiéreté des 65 échantillons observés. De gauche
a droite on peut observer le numéro d’échantillon, le poids, le lieu de la station
d’épuration ol a été prélevé I'échantillon, si I’échantillon a été dopé par des témoins ou
non, le nombre de témoins récupérés sur 10 et enfin le nombre de fibres bleues
comptées. La légende en fin de tableau indique la couleur de fond utilisée en fonction de
la nature et la couleur du témoin utilisé. La barre oblique indique une impossibilité de

comptage et une case vide indique une donnée non vérifiée.

Tableau 1. Résultats des échantillons observés

poids (g) | Lieu

Montignies-sur-
1 50,01 | Sambre non
Montignies-sur-
2 50,00 [ Sambre oui 0
Montignies-sur-
3 25,02 | Sambre non
4 25,02 | Tubize non
5 25,01 | Tubize oui 1
6 25,00 | Nivelles non
7 25,01 | Nivelles oui 5
8 10,01 | Genappe non
9 10,02 | Genappe oui 7 9
10 10,02 | Wavre non
11 10,00 | Wavre oui /
12 10,01 | Wavre non
10,01 | Wavre oui 10
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B2
B2+

B+
36
37
38
39
40
41

0,00
0,00
10,01
10,01
10,00
10,02
10,01
10,00
0,00
0,00

Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies

non
oui
non
oui
non
oui
non
oui
non
oui

10

10

10

10

10

54
55
56
57
b3
b3+
ba
b4+

10,00
10,02
9,98
10
0,00
0,00
0,00
0,00

Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies
Roselies

non
Oui
non
Oui
non
oui
non
oui

10

10

10

10

N W W

Témoin PET transparent

. Témoin PE bleu

. Témoin ‘doudoune’ synthétique

. Témoin cuir synthétique

|:| Blanc (témoin si +)

Témoin PE orange
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5.2. Photographies des différents types de
particules observées

Les photographies reprises ici ne prennent en compte que les particules suspectées ou
avérées de matiere plastique. Les numéros indiqués correspondent a ceux de la premiére
colonne du Tableau 1. Les quatre premieres reprennent un exemple type de chaque fibre
bleue observée. Cette couleur était de loin la plus courante. A la Figure 26, une fibre
bleue isolée de la matrice de boue est observée. Elle est vraisemblablement en coton
mais peu d’échantillons de ce type ont été trouvés. La Figure 27 représente une fibre
bleue torsadée et la Figure 28 une fibre bleue épaisse. La matrice de boue que l'on
retrouve typiquement y est visible. La Figure 29 est sirement la plus représentée et
représente une fibre bleue a I'aspect cylindrique. Ces trois dernieres sont sirement de
matiére plastique. Enfin, la Figure 30 représente un amas de fibres. Les amas, retrouvés

au nombre de deux, n’ont pas été considérés dans le comptage des fibres.

Figure 26. Fibre bleue isolée de la matrice de boue, vraisemblablement en coton (No 9)

Figure 27. Fibre bleue torsadée (No 32)
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51.941 um

Figure 28. Fibre bleue épaisse (No 37)

Figure 29. Fibre bleue cylindrique (No 27)
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Figure 30. Amas de fibres bleues et transparentes (No 22)

Les photographies suivantes sont similaires a la Figure 29 mais se distinguent avec des
couleurs différentes. Celles-ci ont des taux de fréquences bien moindres, sauf pour les
fibres transparentes. La Figure 31 illustre ainsi une fibre rouge identifiée au spectromeétre
Raman comme une fibre de PET. Les autres fibres des Figure 32, Figure 33, Figure 34 et
Figure 35, non identifiées avec certitude, sont respectivement jaune, transparente,

orange et bicolore avec un bleu clair et un bleu foncé.

Figure 31. Fibre rouge en PET (No 54)
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Figure 32. Fibre jaune (No 9)

Figure 33. Fibre transparente (No 26)

200 um

Figure 34. Fibre orange (No 17)
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Figure 35. Fibre bicolore torsadée (No 10)

Les photographies suivantes ne sont pas des fibres mais des particules étant
potentiellement en plastique. La Figure 36, la Figure 37 et la Figure 38 sont uniques alors
que celles des Figure 39 et des Figure 40 ont été plusieurs fois repérées, notamment celle
a droite de la figure 32. Les autres particules observées seront mises dans I'annexe 1.
L'annexe 1 comprendra d’autres photographies de fibres, d’autres particules étant moins
vraisemblablement du plastique ou étant proches de celles présentées dans ce

paragraphe ainsi que les photographies des différents témoins ajoutés.
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Figure 36. Débris transparent (No 7)

_;A N
Figure 37. Débris transparent (No 11)

Figure 38. Débris réfléchissant (No 22)
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Figure 39. Particules observées a I"échantillon No 30

Figure 40. Particules observées a I'échantillon No 36

5.3. Résultats des analyses au spectrometre
Raman

Sur les particules analysées, seulement 4 ont donné un spectre qui n’a pas été
complétement masqué par la fluorescence et 3 ont donné un résultat correct. Les deux
premieres fibres s’averent étre composées de PET. Le premier spectre correspond a 62%
avec celui du PET et est celui avec la plus grande correspondance dans la bibliotheque de
I"ULG. La Figure 41 nous renseigne sur la structure de la molécule de PET, la fibre analysée
étant celle de la Figure 31. Les pics fléchés sont ceux correspondant avec le témoin PET de
la base de données. Son spectre ne sera pas donné ici pour des raisons de droits

d’auteurs. Les pics situés a 1614 et 1725 cm™ correspondent certainement au cycle
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aromatique et au groupement C=0 (carbonyle) de la molécule de PET (Horiba Jobin Yvon,
2017).
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Figure 41. Spectre Raman de la fibre de la Figure 31

Le spectre de la Figure 42 provient de I'amas de fibres de la Figure 30. Ce spectre est
similaire, caractéristique du PET. En effectuant une reconnaissance superposée, il est
possible que certains pics proviennent du colorant bleu utilisé pour colorer ces fibres. Les
pics relatifs au colorant sont pointés d’une fleche bleue. Enfin, la Figure 43 est
probablement le spectre d’un fluorosurfactant, pris non pas sur une fibre mais sur une
particule retrouvée dans les boues d’épuration et dont la photographie se situe en haut a

droite du spectre.
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Figure 42. Spectre Raman de la fibre de la Figure 30
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Figure 43. Spectre Raman d’une particule de boues d’épuration et sa photographie
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5.4. Synthese des résultats obtenus

Sur 65 échantillons, 58 sont supposés valables, les 7 premiers ayant un taux de

récupération toujours inférieur a 6/10.

Sur les 58 échantillons valables, 29 ont été dopés avec un témoin et 26 ont pu étre

comptés. La moyenne de récupération est de 9,3/10.

4 de ces 58 échantillons sont des blancs et 4 sont des témoins. Tous ont été comptés. La
moyenne du taux de contamination est de 2 (2,25 pour les témoins et 1,75 pour les

blancs).

Sur les 50 échantillons restants, 26 ont été comptés. La moyenne de fibres retrouvées
dans ces échantillons est de 10,54 avec un maximum de 20 fibres par échantillon et un
écart type de 5,13. En soustrayant la moyenne du taux de contamination, le résultat est
alors de 8,54 fibres par échantillon. 2 amas de fibres ont été retrouvés mais n’ont pas été

comptabilisés, le comptage de ces amas aurait été en effet beaucoup trop hasardeux.
De nombreuses photographies ont pu étre prises. La plupart n‘ont pas pu étre

rigoureusement identifiées mais 2 d’entre elles se sont avérées étre du plastique aprés

analyse au spectrometre Raman.
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6. Discussion

Cette discussion commencera par débattre sur la validité de la méthode. Ensuite, les
guestions soulevées par les résultats seront pointées et des réponses ou pistes de
réponses y seront apportées. Un point sera alors consacré aux réflexions a en tirer.
Viendront ensuite deux parties plus théoriques concernant I'évolution probable de Ila
guantité de microplastiques dans ces boues d’épuration et les solutions possibles pour

remédier au probleme.

6.1. Validité de la méthode

Au vu des résultats obtenus auprés des témoins (9,3/10), la méthode peut étre
considérée comme fiable. Une attaque a I’H20; a aussi été effectuée sur des témoins pour
valider la résistance du plastique face a ce type d’agresseur. De plus, son co(t tres faible
et la non utilisation de produits toxiques peut s’avérer un atout majeur. Cependant,

guelques biais peuvent altérer la précision de la manipulation :

Les blancs confirment qu’une contamination est possible mais avec un nombre de blancs
suffisants, il est possible de soustraire I'excés moyen. Cette contamination peut
potentiellement venir de I'air, de I'échantillon précédent (contamination possible du
matériel, d’ol la nécessité d’une vaisselle impeccable entre chaque utilisation), du témoin
utilisé en cas de dégradation de celui-ci lors de sa découpe ou bien du filtre lui-méme,

comme illustré a la Figure 44.
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Figure 44: Fibre de polycarbonate se détachant du bord du filtre

En opposition a ces contaminations, des pertes sont elles aussi possibles lors de la
manipulation. Elles seraient principalement dues a I'adhésion de particules sur les
différents ustensiles et verreries. Si ces pertes peuvent étre estimées a 7% de par le taux
de récupération de 9,3/10, cela reste une approximation car les fibres comptées sont bien
plus petites que les témoins ajoutés et peuvent avoir des comportements différents.
L'utilisation de fibres telles que celles comptées est envisageable mais ajouter un nombre
précis de ces fibres s’avérerait d’une grande complexité. A cela s’ajoute la possibilité de

les confondre avec les fibres déja présentes.

Ensuite, une précision supplémentaire consisterait a effectuer les mesures sur plusieurs
périodes de I'année. En effet, les gens portent plus de vétements en hiver et les machines
a laver marchent jusqu’a 7 fois plus en hiver qu’en été (Lecomte, 2015). Effectivement, il
est estimé que pas loin de 500.000 fibres sont arrachées lors d’'une machine de 6 kg avec
des vétements en polyester (Napper et al.,, 2016). La machine a laver est donc

certainement la source majoritaire.

Enfin, si la grande majorité des plastiques est bel et bien hydrophobe, il existe des
plastiques hydrophiles développés pour des applications particulieres telles que dans le
secteur pharmaceutique. Ces polymeéres, lorsqu'ils sont exposés a un milieu aqueux,
développent une barriere de surface gélatineuse trés visqueuse qui contréle la libération
du médicament immédiatement aprées hydratation (Reza et al., 2003). Ces plastiques, s’ils

se retrouvent dans les boues d’épuration, ne seront pas capturés par cette méthode.
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A titre de comparaison, une étude allemande a estimé le nombre de particules de
microplastiques entre 1,041 et 24,129 par kilo de boue séche (Mintenig et al., 2014).

Cette étude les estime a 854, ce qui indique une possible sous-estimation des résultats.

6.2. Discussion des résultats

Malgré le haut pourcentage de témoins récupérés, certains résultats méritent cependant
d’étre discutés. Ainsi, la présence affolante de fibres bleu foncé est difficilement
explicable. Si une grande présence de bleu peut étre expliquée par son utilisation
courante dans lindustrie textile, on parle ici d’au moins trois-quarts des fibres
comptabilisées. Les pistes d’explication sont :

» Une contamination pendant le traitement des boues. Cela surestimerait la
guantité de fibres provenant notamment des machines a laver mais ne changerait
rien aux résultats.

» Une contamination lors des manipulations, ce qui est trées peu probable étant
donné les blancs et I'absence d’utilisation récurrente de tout objet pouvant servir
de source de fibre bleue. Cette piste conduirait a une grande surestimation des
résultats.

» Une coloration de certaines fibres lors du traitement des eaux usées.

» La présence de fibres non plastiques de couleur bleu foncé et n’ayant pas été
analysées. Cette piste conduirait a une grande surestimation des résultats.

» La décoloration de certaines fibres lors du traitement des eaux usées. Cela sous-
estimerait grandement les résultats car les fibres transparentes n’ont pas été
comptées.

» La détection plus difficile de fibres jaune pale, vertes ou rouges dans une matrice
verdatre. Cette piste ne peut cependant expliquer a elle seule la différence.

» Les fibres se retrouvant dans les boues pourraient provenir en grande partie des

jeans pré-arrachés, souvent de couleur bleue.

Une autre question peut venir des boues de la station d’épuration de Wavre. En effet, Ia
station séche ses boues a 200°C. Si certaines fibres comme celles en polyester ont une
température de fusion de 220°C, celles en propyléne est d’environ 165°C (Syntech Fibres,
2013). Celles-ci pourront cependant résister au séchage étant donné que les boues

sortent a 115°C maximum (D’Ursel, 2018). Une augmentation du temps ou de la
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température de séchage parait peu probable étant donné la demande énergétique

supplémentaire engendrée.

Ensuite, pourquoi ne retrouve-t-on principalement que ce type de plastique?
Premiérement, le dégrillage et le déshuilage empéchent les macroplastiques de se
retrouver dans les boues d’épuration. Le déshuilage peut lui aussi emporter une partie
des microplastiques, dont certaines fibres. Il ne les emporte pas tous car les fibres sont
vraisemblablement accrochées a des particules plus lourdes, notamment avec la matiere
organique qui empéche une bonne récupération des plastiques dans les échantillons non
attaqués a 'acide. Enfin, la plupart des déchets plastiques récupérés par les stations sont
des déchets récents qui n’ont pas encore subi de dégradations menant a la formation de

microplastiques.

La présence possible de fluorosurfactant, outre le fait qu’elle peut expliquer la grande
fluorescence des échantillons, est difficlement dégradable et est toxique pour
I’environnement. Des recherches sont cependant faites pour les rendre moins nocifs et
plus biodégradables (Nair et al., 2015).

6.3. Réflexions

En extrapolant les 8,54 fibres trouvées par échantillon de 10 g aux 45% de 55.000 tonnes
de boues épandues sur nos champs, cela représenterait plus de 21 milliards de fibres
plastiques (21.136.500.000) déversées sur nos champs chaque année. Ce chiffre peut
paraitre immense mais peut aussi étre relativisé. Ainsi, outre le fait que cette étude ne
vise pas une quantification précise, un milligramme de fibres représente par exemple
environ 760.000 fibres en acrylique, 476.000 fibres de polyester ou 330.000 fibres pour
un mélange coton-polyester (Napper et al., 2016). De plus, les fibres étudiées sont en
moyenne bien moins longues que celles mesurées dans Napper et al., 2016. Si on prend le
polyester comme référence, cela représente 44kg de fibres épandues sur une surface
agricole utile de 731.570 hectares en Wallonie (Wallonie agriculture SPW, 2018), soit

environ 6mg/m?/an.

Quoi qu’il en soit, ces chiffres témoignent de I'importance de continuer les recherches sur

cette problématique. D’une part pour établir une qualification et une quantification plus
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précise mais aussi d’autre part pour déterminer les impacts de ces fibres sur
I’environnement et la santé. Un dernier point a méditer est I'apport de ces 6 mg en
comparaison a la contamination aérienne naturelle tout au long de I'année par ces fibres

se retrouvent aujourd’hui un peu partout.

6.4. Evolution probable de la quantité de
microplastiques dans les boues d’épuration

En ce qui concerne les boues d’épuration en Wallonie, celles-ci ont presque quadruplé
depuis 1994 pour atteindre une production de 50.000 tonnes de matiéres séches en
2015. Cette évolution est principalement due a "laugmentation du taux d’équipement??
en station d’épuration qui est passé de 31 a 91% sur la méme période. Entre 2010 et
2015, ce ne sont pas moins de 51 STEP qui ont été mises en service. Pour étre en ordre
vis-a-vis de I'Europe, la production devrait augmenter jusqu’a 55.000 tonnes de matieres
seches. La part épandue est actuellement encouragée par les autorités wallonnes car elle
est prioritaire vis-a-vis de la hiérarchisation des déchets et moins colteuse (une
différence de 120€/tonne de matiére séche est évoquée). Cependant, la voie énergétique
est plus utilisée étant donné les exigences réglementaires concernant la qualité des boues
mais aussi celle du sol récepteur. Un graphique regroupant ces informations est repris a la

Figure 45 (Région wallonne, 2018b).

22 Le taux d’équipement en station d’épuration est le rapport entre la capacité des stations d’épuration et la
capacité totale d’eaux usées a traiter.
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Figure 45. Gestion des boues de STEP en Wallonie (Région Wallonne, 2018)

La quantité de plastique utilisée en Wallonie, approximée via la demande en plastique
pour la Belgique et le Luxembourg, est en évolution croissante depuis 2013. Proche des

3 millions de tonnes en 2007, cette demande a considérablement diminué avec la crise de
2008. Elle atteindra son point le plus bas en 2010, un peu plus de 2 millions de tonnes,
pour ensuite remonter petit a petit presque chaque année. En 2016, cette demande
s’élevait environ a 2,25 millions de tonnes. La tendance est la méme pour I'Europe avec
une demande de 49,9 millions de tonnes de plastique en 2016. Une hausse était d’ailleurs
prévue pour 2017 (PlasticsEurope, 2007, 2008, 2009, 2010, 2011, 2012, 2013, 2014, 2015,
2016, 2017).

Si la quantité de boues d’épuration et de plastiques est prévue a la hausse, la quantité de
plastiques se retrouvant dans les boues est plus difficile a estimer. En effet, la diminution
des plastiques a usage unique, de leur utilisation dans des produits tels que les
cosmétiques ou les détergents ainsi qu’une sensibilisation accrue laissent espérer qu’une
part plus faible du plastique produit se retrouvera dans la nature et dans les boues
d’épuration (European Commision, 2018). Des pilotes tentent aussi de réaliser des
filtrations poussées pour mieux retenir le plastique en STEP. Selon que le résidu de ces
filtrations se retrouve ou non dans les boues, I'émergence d’un tel projet aurait des
répercussions importantes sur la quantité de plastiques retrouvés dans les boues (Combe,
2016).
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6.5. Propositions d’alternatives

Plusieurs voies pour empécher cette quantité de plastiques de se retrouver sur nos
champs sont envisagées. Une premiere possibilité serait I'utilisation de produits biobasés
et biodégradables. Une seconde consisterait a utiliser des microorganismes spécialisés
dans la dégradation du plastique. Une troisieme solution serait de valoriser les boues
d’épuration autrement afin d’en tirer un meilleur parti sans risquer de pollution. Une

quatrieme pourrait étre de limiter le rejet de fibres a la sortie des machines a laver.

6.5.1. Les polymeres biobasés et biodégradables

Outre une moins grande dépendance au pétrole, les polyméres biobasés permettent de
confectionner des produits durables, c’est-a-dire dont le renouvellement des ressources
est inférieur a la durée de vie du produit, ce qui n’est évidemment pas le cas des
plastiques traditionnels (Lecomte & Das, 2018). La problématique liée aux déchets
plastiques se retrouvant dans la nature serait aussi fortement amoindrie grace aux

plastiques biodégradables.

Cependant, malgré une progression attendue, ces plastiques peinent a percer dans le
secteur (Lapointe, 2013). En voici les raisons, dont certaines ont déja été évoquées plus

t6t dans le point 2.4.6 sur les plastiques biobasés :

Tout d’abord, le colit est bien entendu un des freins majeurs a ce développement
(Valbiom, 2010), avec par exemple des pellets biobasés Mirel vendus trois fois plus chers
que leurs équivalents en polypropyléne (DiGregorio, 2009). De plus, malgré ces prix plus
importants, ils présentent aussi des performances moindres (Yu & Chen, 2009). La
confusion vis-a-vis du terme bioplastique pose aussi probléme, surtout lors du tri. En
effet, les plastiques biodégradables ne sont pas adaptés au recyclage des plastiques
biobasés et peuvent contaminer la filiere. Une meilleure compréhension via des
campagnes de sensibilisation peut cependant remédier au probleme. Méme pour les
plastiques biobasés correctement triés, les filieres de recyclage actuelles ne sont pas
adaptées. Il ne faut pas oublier non plus qu’ils tirent leurs ressources en défaveur de
denrées alimentaires. Cependant, la surface agricole requise est bien plus faible que celle
requise pour les biocarburants (Lapointe, 2013). On peut aussi noter que le nombre limité
et peu coordonné d’acteurs industriels peine a faire face a I'industrie pétrochimique déja

bien installée (Valbiom, 2010). Enfin, malgré que certains additifs soient biodégradables
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ou permettent méme d’accélérer la dégradation, ils restent nocifs et grandement
employés dans les plastiques biosourcés. L'utilisation de plastifiants alternatifs pourrait

en partie remédier a ce probléme (Gélinas, 2013).

La filiére reste malgré tout attendue au tournant, notamment en Wallonie ou les produits
biobasés ont le soutien de la commission européenne et de la région wallonne. lIs
pourront aussi bénéficier de I'expansion de la culture du chanvre, une image de plus en
plus positive de la chimie verte. De plus, la Wallonie a déja une position forte dans le
secteur des biotechnologies, un potentiel important de recherche et un enseignement de
qualité dans ces domaines. Des projets sont d’ailleurs déja lancés dans la région (Valbiom,
2010).

6.5.2. [’utilisation des microorganismes

Les recherches menées en microbiologie montrent de plus en plus de bactéries dégradant
chacune un, voire deux types de plastiques (Delacuvellerie, 2017). Par exemple, des
chercheurs ont récemment trouvé une bactérie utilisant le PET comme source majeure
d’énergie et de carbone pour ainsi le dégrader en 6 semaines (Yoshida et al., 2016).
Cependant, malgré un nombre important de rapports démontrant le potentiel des
microbes dégradant le plastique, aucun d'entre eux ne trouve d'application pratique (Kale
et al.,, 2015).

En station, on peut noter la découverte de bactéries capables de dégrader certains
plastiques, le poly (3-hydroxybuttyrate) et le poly (3-hydroxybutyrate-co-3-
hydroxyvalerate), qui ont été isolées a partir de boues d’épuration (Shah et al., 2007).
Cependant, aucune autre étude n’a encore réellement étudié les bactéries provenant de
STEP et se développant sur le plastique. Celles-ci présentent pourtant des capacités pour
le dégrader (Delacuvellerie, 2017). Cette voie est donc envisageable mais demandera

encore de nombreuses recherches avant de proposer un procédé viable.

6.5.3. Une valorisation alternative des boues d’épuration

Cette solution se justifie par le fait que les boues d’épuration sont sources de différents

produits a valeur ajoutée. Il est possible d’en faire du biogaz, des biocarburants liquides,
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matériaux de construction (briques ou ciment par exemple), certaines protéines et
enzymes hydrolytiques??, des bioengrais, des biosorbants?®, des biopesticides, de
I'électricité a partir de piles microbiennes®, des nutriments (azote et phosphore?®), des
métaux lourds et pour finir elles peuvent aussi étre source de bioplastiques. Pour cela, les
principales technologies utilisées sont la digestion anaérobie, l'incinération, la pyrolyse, la
gazéification, l'oxydation de l'air humide, |'oxydation a l'eau supercritique?’ et le
traitement hydrothermal?® (Tyagi & Lo, 2013).

La récupération du bio-méthane pour produire électricité et chaleur dans des STEP est
déja bien connue mais I'hydrolyse lente des boues résiduaires est un inconvénient
majeur. Cet inconvénient peut étre surmonté en appliquant une étape de prétraitement
physique, chimique, thermique ou mécanique. La récupération du phosphore et de
I’azote est une autre fagon de réutiliser la valeur fertilisante des boues résiduaires. La plus
prometteuse est celle du phosphore (Belboom & Léonard, 2011) qui comprend d’ailleurs
de nombreuses techniques d’extraction possibles incluant entre autres des techniques de
précipitation ou de lixiviation a partir des cendres mais aussi directement a partir de
boues d’épuration séchées (Pfennig & Shariff, 2017). Sa récupération est d’autant plus
importante qu’en plus d’étre indispensable a la vie et fortement utilisé dans les engrais, il
est aussi en voie d’épuisement car il est a 90% prélevé de roches phosphatées (Léonard,
2016). Les métaux lourds présents dans les boues sont le zinc, le cuivre, le nickel, le
cadmium, le plomb, le mercure et le chrome. Une extraction courante est la digestion
acide assistée par micro-onde (Tyagi & Lo, 2013), I’énergie contenue dans les ondes
permettant de diminuer le temps d’extraction (Pérez-Cid et al., 1999). Cependant, les
rendements économiquement plus faibles, le stade de la petite enfance des méthodes de
récupération, le manque de recherche, le facteur colt et la gestion de la chaine

d'approvisionnement sont les principaux facteurs restrictifs. La plupart de ces méthodes

2 Les bactéries hydrolytiques dégradent la matiére organique afin d’optimiser ’hydrolyse, c’est-a-dire la
rupture d’un composé chimique par 1’eau.

24 Les biosorbants sont des microorganismes permettant I'absorption de pollution ou de métaux.

% |es piles microbiennes sont basées sur le principe des piles a combustible. La cathode est alimentée en
oxygeéne et l'anode est constituée d'une électrode placée au sein d'une chambre contenant un biofilm de
bactéries et de quoi les nourrir.

%6 La récupération d’azote et de phosphore est largement présente dans les boues d’épuration, elle se fait par
fragmentation et solubilisation de la biomasse pour leur conversion ultérieure en ammoniac et en phosphates
(Tyagi & Lo, 2013).

27 | 'eau dans son état supercritique joue le role de superoxydant (lorsqu'un fluide est chauffé au-dela de sa
température critique et comprimé au-dessus de sa pression critique), efficace pour se débarrasser de la
matiére organique.

2 Le traitement hydrothermal est un procédé de traitement des déchets organiques permettant leur
minéralisation dans 1’eau supercritique. Il est particulierement adapté pour le traitement de substances
réfractaires, pour le traitement de substances organiques dangereuses ou toxiques présentes isolément, dans
des effluents industriels, ou des eaux usées urbaines (Techniques de I’ingénieur, 2017b).
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en restent pour I'instant au stade expérimental mais possedent néanmoins un potentiel

certain pour la valorisation des boues d’épuration (Tyagi & Lo, 2013).

La production de plastiques biosourcés et biodégradables a partir des boues d’épuration
mérite cependant qu’on s’y attarde un peu plus dans le cadre de ce travail. Les plastiques
produits ici sont des PHA (Tyagi & Lo, 2013). Certaines bactéries peuvent accumuler le
PHA qui leur sert de réserve d’énergie, de carbone et/ou de source de réduction (Lee,
1996). Si les colts trés élevés de production ont fortement compromis la filiére classique,
I'utilisation des boues d’épuration comme substrat a la place de cultures bactériennes
permet de réduire ces colts ainsi que de réduire le volume des boues (Khardenavis et al.,
2007). La réaction se fait en conditions aérobie et anaérobie et ce procédé peut étre
boosté en ajoutant de I'oxygene dans les zones anaérobies (Satoh et al., 1998). Malgré
cela, un point majeur freinant le succes de cette voie prometteuse reste son prix élevé
(Brar et al., 2009).

D’autres études proposent par exemple la production de pellets destinés majoritairement
au secteur de la construction par céramisation de boues séchées (Cusidé & Soriano,
2011). Des matériaux semblables peuvent aussi étre obtenus via un processus modulable
comprenant pour étapes principales une digestion anaérobie permettant de récupérer de
I’énergie pour la seconde, le séchage?®, nécessaire a la troisiéme, la pyrolyse, ou les
matériaux utiles sont récupérés (Spinosa et al., 2011). Cette derniere étude était d’ailleurs

en partie menée par l'université de Liege.

6.5.4. Une diminution a la source

Si la grande majorité des fibres provient effectivement des stations d’épuration, il peut
étre intéressant d’agir directement a cette source. Premiérement, la conception des
vétements, y compris le type de tissu utilisé, peut influencer la libération des fibres. Ainsi,
un tissu fabriqué a partir d'une combinaison synthétique-naturelle libére environ 80%
moins de fibres que I'acrylique (Napper et al., 2016).

Il serait aussi possible de construire un filtre interne dans une machine a laver et de
développer et traiter des textiles et des détergents pour éviter la libération de fibres

pendant le lavage (Mermaids Organisation, 2015).

29 e séchage occupe une place de plus en plus importante dans le traitement des boues mais reste cependant
encore mal maitrisé a cause de la complexité des boues d’épuration. Il peut apporter une plus-value tant en
épandage qu’en valorisation énergétique (Léonard, 2016).
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7. Conclusions

Dans le cadre d’'une problématique au coeur des préoccupations, ce travail a permis
I’adaptation et la mise en avant des difficultés et pistes d’amélioration d’un protocole
pour permettre I'extraction a I'huile de microplastiques en boues d’épuration. Cette
extraction a rendu possible une premiére quantification au microscope et qualification au
spectrometre Raman qui ont mis en évidence une quantité non négligeable de fibres en

plastique dans les boues.

Cette quantité est suffisante pour susciter l'intérét d’études ultérieures, d’autant plus
gu’elle est probablement sous-estimée. D’une part pour réaliser une quantification et une
qualification plus précise, plus conséquente et répartie sur une plus longue période.
D’autre part pour mieux comprendre les impacts de ces fibres aujourd’hui tout autour de
nous. D’autres questions sont aussi soulevées comme la présence majoritaire de fibres

bleu foncé ou la quantité que représente les amas de fibres.

Dans l'optique d’un développement durable, les solutions alternatives proposées
remplissent les criteres sociaux et environnementaux mais pas encore les critéres
économiques. Les solutions les plus prometteuses au moyen terme sont une valorisation
différente des boues et la promotion des plastiques biosourcés et biodégradables.
L'utilisation de microorganismes pour éliminer les plastiques dans les boues d’épuration
nécessite quant a elle de plus amples recherches mais pourrait s’avérer un atout majeur
par la suite. Un effort plus immédiat pourrait cependant étre réalisé sur une diminution

des fibres relachée par les machines a laver.
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9. Annexes

9.1. Annexe 1 : Photographies complémentaires

Cet annexe comprend d’autres photographies des fibres, d’autres particules étant moins
vraisemblablement du plastiqgue ou étant proches de celles présentées dans ce

paragraphe ainsi que les photographies des différents témoins ajoutés.

9.1.1. Lestémoins

8.1.1.1 Le témoin PET
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8.1.1.2 Les témoins PE

200 ym
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8.1.1.2 Les témoins en vétements faits de plastiques synthétiques (cuir puis
doudoune)
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9.1.2. Les fibres
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9.1.3. Les autres
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