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Catherine Gonzalez catherine.gonzalez@ema.fr, Evelyne Touraud
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Titre du projet: DETERMINATION DES CONTAMINANTS EMERGENTS ISSUS
DES EAUX USEES DANS UN HYDROSYSTEME MEDITERRANEEN
ANTHROPISE : APPROCHE ANALYTIQUE.

= Unités participantes
Liste des personnels par organisme :

Nom Fonction / Role ETP
organismes
Frangoise Elbaz-  Chercheur partipation A campagnes 20%
UMR 5569 Poulichet /DR2 CNRS ek P ororét t.p gd
HydroSciences e terrain. Interprétation des
Montpellier résultats
(HSM)- CNRS . .
IRD Universités  Chrystelle Maitre de E;%(ii dcesrﬁlir?gzsnts, Majeurs, 40%
Montpellier I&Il  Bancon-Montigny conférences ’ P q °
[ UM2 organostanmg/ues, et des
campagnes d'échantillonnage
Stagiaire 2éme année
Aurélie Vaillé IUT Chimie Option 26 janvier au 10 avril 2009
Environnement Séte
Guillermina Chercheur Responsable des analyses 20%
Laboratoire de Hernandez-Raquet / CR1-INRA chimiques et de dégradation
Biotechnologie de
I’Environnement Technicienne
(LBE)-INRA Nadine Delgenés / INRA Analyses chimiques 20%
Montpellier léri Technicienne | 0
Valerie BRU / INRA Analyses en PCRq 10%
: Analyses polluants
Catherine Professeur organiques et émergents 20%
Gonzalez ! .
Centre de Echant_lllonneurs p_assﬁs
Devenir des produits
Recherche LGEL- b o\ ne Touraud  Maitre de recherche  ph iques d 20%
Environnement yne Tourau aitre de recherche p armaceutiques dans 0
et Risques- Ecole I e/nwronnement .
des Mines d'Alés I\/Iethogles de screening
Guillaume Junqua Ingénieur recherche Evolution spatio-temporelle 20%

de la qualité des ressources
en eau

= Contexte du projet de recherche :
Ce projet s'inscrit dans le défi 5 : "Contamination des milieux et écotechnologies".

Les polluants organiques issus de I’activité humaine (urbaine, industrielle, agricole...)
convergent vers les systemes de traitement des eaux usées ou ils sont plus ou moins dégradeés. Il
est fréguent de les trouver, eux ou leurs métabolites, en sortie des systéemes d'épuration dans les
effluents et dans les boues. Ainsi, les rejets des effluents de stations d'épuration (STEP) dans les
hydrosystemes et le lessivage des boues épandues constituent un risque potentiel pour les




organismes aquatiques et pour la santé humaine. Ces risques doivent étre évalués et des
stratégies de limitation de ces risques doivent étre développées.

La recherche environnementale a commencé a s’intéresser aux produits pharmaceutiques et
autres contaminants organiques "émergents" des eaux usées tels les produits de soin personnel,
les tensioactifs, les retardateurs de feu, les insecticides, les composés organostanniques, les
antibiotiques et les désinfectants. Le projet Européen NORMAN a, notamment, établi une base
de donnée sur les polluants émergents et a fait le point sur les recherches en cours dans ce
domaine et les axes futurs de développement’. Egalement, le projet KNAPPE (www.knappe-
eu.org.), portant sur la problématique des Produits Pharmaceutiques (PPs) dans les eaux
environnementales, a identifié les actions prioritaires a mener dans le domaine scientifique
(R&D), réglementaire et social pour limiter I’occurrence et I’impact des PPs dans
I’environnement?. Nombre de ces contaminants "émergents” ont été congus pour étre bioactifs
et présentent donc un risque potentiel pour les organismes aquatiques. D’une maniére générale,
le risque de toxicité aigué semble peu important, mais le risque d’effets sur des organismes non
cibles existe réellement’. Certains contaminants organiques des eaux usées interférent avec les
hormones naturelles et perturbent le fonctionnement normal du systeme endocrinien des
organismes. C’est le cas des hormones naturelles et synthétiques, des tensioactifs
(alkylphenols)*, des retardateurs de feu> ® et des insecticides qui sont trés présents dans les
effluents de STEP dans les bassins soumis & une agriculture intensive” ®. Les composés
organostanniques bannis des peintures antifouling pour bateaux en raison de leurs effets sur la
reproduction des organismes marins mais largement utilisés dans de nombreux autres secteurs
d’activités (catalyseurs, agents stabilisants (PVVC), pesticides...)**" sont trés présents dans les
eaux usées et/ou les boues de STEP™. Les rejets de station d’épuration sont aussi des sources
reconnues d’antibiotiques®*®. Ces derniers sont susceptibles de stimuler I’émergence de
résistance chez les bactéries™ et certains auteurs considérent les génes de résistance aux
antibiotiques comme des contaminants émergents®”.

La dégradation des polluants émergents varie en fonction du type de traitement utilisé dans les
STEPs. L’efficacite des différents systemes de traitements est encore en cours d’évaluation car
les processus sont complexes et leur efficience varie selon les composés. De fait, ces
contaminants sont de plus en plus freqguemment retrouvés dans les milieux récepteurs et dans
les eaux potables de zones densément urbanisées aux USA™ *°, en Allemagne®, en Grande-
Bretagne®', en France?*

Le bassin de I’Hérault constitue une ressource en eau importante pour le département éponyme
auquel il fournit 24,2 millions de m* d’eau potable annuellement. Ce bassin est un bassin
Méditerranéen typique de taille moyenne soumis & une pression anthropique modérée,
principalement d’origine agricole et domestique. Cette pression s’accroit en liaison avec
I’augmentation de la population. Le laboratoire HydroSciences y poursuit depuis quelques
années des travaux portant sur I’identification des sources de pollution des ressources en eaux et
des processus de transfert des polluants. Ces études ont permis d’identifier un apport d’eaux
usees et une contamination par certaines substances pharmaceutiques dans un certain nombre
de forages pour la production d’eau potable® #. D’autre part, la présence systématique des
composés organostanniques a été observée dans les eaux de surface et certains captages d’eau
potable du bassin de I’Hérault®>. A ce jour, les tensioactifs, les hormones stéroides naturelles et
synthétiques, les antibiotiques, les insecticides organophosphorés n'ont jamais été recherchés
dans ce bassin versant, pas plus que la présence de genes résistant aux antibiotiques.

Au vu des probléemes générés notamment par ces composés emergents, la mise en place de la
Directive Cadre Européenne sur I’Eau induit de fortes exigences en matiére de surveillance de
qualité de I’eau et notamment I’identification des pressions anthropiques. Ainsi, le nhombre de
composés a considérer et les faibles concentrations nécessitent d'avoir a disposition des
techniques analytiques performantes. Dans ce cadre, le projet SWIFT-WFD*® (www.swift-


http://www.knappe-eu.org/
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wfd.com) a testé durant 3 ans, en conditions réelles, des systémes de mesure permettant une
analyse sur site pour : identifier les sources de pollutions, établir une cartographie de la
pollution, mettre en place des programmes de surveillances pertinents et adaptés aux exigences
de la Directives Européenne. Ce projet a notamment démontré la nécessité d'avoir des systemes
compatibles avec une mesure sur site et avec les procédures analytiques développées en
laboratoire 3 %2,

Ainsi, ce projet propose de réunir les compétences de trois laboratoires ayant
I'expérience et la maitrise de techniques analytiques de pointe englobant un large champ
de composés émergents.

Les infiltrations d’effluents d’eaux usées dans la nappe alluviale de I’Hérault ainsi que le
recyclage intensif de I’eau sur certains sous bassins font de ce bassin un site de choix pour
réaliser une telle étude. Différents types d'eau seront analysés incluant des eaux de surface, des
eaux de stations d'épuration (entrée-sortie) et des eaux souterraines (captage pour la production
d'eau potable). Outre la détermination de I’importance et la diversité de la contamination dans
différents contextes hydrologiques dans le bassin versant de I'Hérault, cette étude propose de
confronter différents types de méthodes : analyses classiques de laboratoire et des méthodes de
"screening” avec des préleveurs passifs. Grace a l'utilisation des différentes techniques,
I’ensemble des informations collectées pourrait permettre :

- d’identifier les points de pollution,

- de comprendre le devenir et I’impact (tests de toxicité) des composes émergents

détectés.

De telles études pourraient a terme donner aux gestionnaires et exploitants des systéemes; des
mesures rapides, adaptables sur site et conduisant a des mesures fiables et robustes.

= Méthodologie :

Des échantillons seront prélevés dans les eaux de surface (amont/aval de rejets de STEP), en
entrée et sortie de STEP ainsi que dans des captages d'eau potable, dont ceux identifies comme
recyclant des quantités significatives d'eaux usées.

Les principaux paramétres physicochimiques (Température, pH, oxygene dissous) et les
concentrations en éléments majeurs des eaux seront déterminés. Les concentrations totales en
métaux (phases dissoute et particulaire) seront mesurées. L’empreinte de la qualité chimique de
I'eau sera déterminée par spectrophotométrie UV (DCO, DBO, MES, détergeant). La présence
de certains contaminants comme les pesticides sera recherchée par immunoessais.

Les contaminants que nous rechercherons en priorité appartiennent aux grandes catégories
suivantes : tensioactifs, hormones stéroides naturelles et synthétiques, antibiotiques, produits
pharmaceutiques les plus fréequemment détectés dans les effluents de STEP, pesticides,
composés organostanniques dans les eaux et matieres en suspension.

Pour un certain nombre de composés des "screening™ des polluants seront également réalises
grace a des échantillonneurs passifs, et comparés aux échantillons ponctuels ou moyens
analysés au laboratoire. Un certain nombre d’échantillonneurs passifs développés a ce jour
peuvent permettre de définir le niveau de contamination des ressources en eau par de
nombreuses familles de polluants (pesticides, pharmaceutiques, HAP, métaux) ** %,

Afin d’évaluer la toxicité globale des effluents et des eaux de surface des tests d'oestrogenicité,
de [I’activité dioxine-like (AhR) et PXR seront également appliqués. Les composes
organostanniques ayant été identifiés comme persistants dans les hydrosystemes (STEP, eaux
de surface), leur impact sur les récepteurs nucléaires PPARs (Proliferator peroxysome activated
receptors) sera évalué a I’aide de lignees cellulaires bioluminescentes.


http://www.swift-wfd.com/

Ainsi, I’objectif de ce projet est de proposer une approche complémentaire par différentes
techniques analytiques : méthodes de screening/méthodes d’analyse afin d’évaluer de fagon
pertinente I’impact de I’activité anthropique sur I’écosystéme et les ressources en eau.

Le bassin versant de I'Hérault est un site d'étude du laboratoire HydroSciences depuis de
nombreuses années, les acces aux différentes stations d'épuration et captages nous sont
facilités gréce a la collaboration des communes , du Conseil Général de I'Hérault et des
différents traiteurs d'eaux.

=  Complémentarité des équipes impliguées

Une collaboration entre les laboratoires HSM et le LBE a déja débuté en mars 2008 grace a

l'obtention d'un financement EC2CO-CYTRIX (50kEuros). Une premiére campagne

d'échantillonnage a été réalisée afin de mettre au point les divers protocoles d'échantillonnage
dans les matrices étudiées (STEP, eaux de surface et souterraines).

La presente étude propose de réunir les compétences de trois laboratoires membres de I’'lFR :
Laboratoire HydroSciences Montpellier: connaissance du site d'étude, analyses
d'éléments traces, majeurs et spéciation des composés organostanniques,

Laboratoire de Biotechnologie de I’Environnement (LBE) : analyses chimiques, systéme
de traitement,

Centre de rechercher LGEI (EMA) : méthodes de screening (échantillonneurs passifs) et
mesures in situ (coordonnateur du programme SWIFT-WFD)

» Résultats attendus

Les résultats attendus d’une telle démarche sont une meilleure connaissance des risques liés a
des rejets croissants d’effluents de STEP et a des épandages massifs de boues de STEP dans un
bassin Méditerranéen typique. Une telle étude doit permettre d’améliorer les stratégies de rejet
des eaux usées ou des épandages de boues pour une meilleure gestion des ressources en eau.

= Plan de valorisation scientifigue

Les perspectives de valorisation de cette étude se fera au travers de publications scientifiques
portant sur la caractérisation de composés émergents de la source a la mer de ce bassin
anthropise ainsi que sur les complémentarité des techniques analytiques de laboratoire et in situ.

= Financement du projet : Durée totale du projet : 2 ans

DEMANDE BUDGETAIRE

Annees  Fonctionnement Missions TOTAL A L'IFR (25%)

codt
annuel du - 9009 62 000 € 3500€ 65500 € 13125 € H.T.
projet 2010 62 000 € 3500€ 65500 € 13125 € H.T.

co(t total du projet

. 124 000 € 6500 € 130500¢€ 26500 € H.T.
(durée totale 2 ans)

Nous sollicitons une contribution financiere de 26 500 € (soit 20,3 % du budget du projet) pour
I’acquisition des petits équipements nécessaires a la réalisation de mesures sur sites, screening
de polluants, analyses en laboratoire. Le financement entre les 2 années du projet, réparti
13 125 € pour I’année 1 et 13 125 € pour I’année 2, permettrait de mener a bien les campagnes
d’échantillonnage prévues dans le projet, les analyses des polluants pour le comparaison des
méthodes classiques et de screening ainsi que des mesures PPAR non comprises dans le projet
EC2CO. D’autres equipements lourds déja acquis par les équipes impliquées dans ce projet
seront également utilisés, notamment LC/MS, Chromatographie liquide et gazeuse,
spectrophotometre de terrain, GC-ICP-MS.




Autres sources de financement demandées :

= Soumission au programme EC2CO —-CYTRIX octobre 2007 (projet sur 3 ans) : DEVENIR
DES CONTAMINANTS EMERGENTS ISSUS DES EAUX USEES DANS UN
HYDROSYSTEME MEDITERRANEEN ANTHROPISE: IMPACT SUR LA
RESSOURCE EN EAU POTABLE. (année 1/3) MONTANT ACCORDE 50000€

= Demande de dotation (50 keuros) au programme EC2CO-CYTRIX déposé en septembre
2008 année 2/3 en cours d'instruction

Une nouvelle demande de soutien a été effectuée pour le projet en cours débuté en 2008 au
programme EC2CO. Le programme d'étude pour I'année 2009 sera I'étude de la degradation en
laboratoire des différents polluants et microflores identifiés grace aux premieres campagnes
d'échantillonnage.

L'octroi du financement de I'lFR permettrait de réaliser des campagnes de terrain
complémentaires (aucune campagne de prélevement n'est prévue en 2009 dans le projet
EC2CO) et des analyses non prévues dans le projet EC2CO. Cette étude se concentre sur la
partie purement analytique des mesures environnementales et propose de comparer les
méthodes de laboratoire et de terrain. Cette étude constitue donc une étude complémentaire qui
pourrait étre réalisée sans le financement EC2CO.

= Détail des dépenses :
Fonctionnement
Equipe HSM Montpellier @ ... e e e e e e 4000
€/an
Analyses chimiques Petit matériel de prélevement:
- éléments majeurs (Chromatographie ionique),
- éléments traces, bore, terres rares (ICP-MS),
- carbone organique (COT meétre),
- composés organostanniques (GC-PFPD),
- récepteurs nucléaires PPARs
- lignées cellulaires bioluminescentes.

LBE : Equipe Ingénierie des ProCldBS ..........oeii i e e e e 4000

- Matériel de prélévement
- Consommables, fournitures chromatographie,
- solvants et réactifs, standards déutérés
- hormones (GC-MS)
- Nonylphénol et LAS (HPLC-Fluo)
- Analyse des pharmaceutiques (sous contrat)
- Maintenance appareillage
- Incubateurs et matériel de microbiologie
- Kits biologie moléculaire
- Fonctionnement PCR et séquenceurs
A I 4000

- UV (DCO, DBO, MES, détergeant)
- Immunoessais

VIS S 0N S & o e 1125
€/an

Missions Montpellier/ site expérimental (Hérault)
Congreés internationaux
Réunions d'avancement du projet


http://www.montpellier.inra.fr/narbonne/francais/equipes/equipe-ip/eq-ip.html

= Calendrier :

Mois

Réunions

Calibration des
échantillonneurs
passifs

Campagnes
d’échantillonnage

Analyses

Interprétation des
résultats

Références bibliographiques :
Les publications sur le theme produites par les parties prenantes au projet sont surlignées en

gris.
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