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Taches et livrables 2011 2012 2013 Degré d’avancement / Commentaires
S1 | s2] s1f s2 s1 g%
Tache 1. Coordination du projet et harmonisation de méthodes
Livrable 1 : Planning définitif des campagnes du A 50% : 6 campagnes réalisées, 3 déja planifiée2011 ef
projet. début 2012, 4 restant a planifier en 2012

Il est finalement difficile d'acter sur un plannidgfinitif sur 2
ans (aléas dus a l'implication de nombreux pantesai.e
ceux du projet et les gestionnaires des stati@émidation).
Le planning sera donc calé au fur et & mesuread@arcée d
projet.

Livrable 2 : Cahier des charges pour I'organisation|dass
campagnes sity, la préparation et la distribution des
echantillons et des extraits.

100 %
La version actuelle est cependant susceptibleedi@ise 2
jour.

!

Livrable 3 : Accord de consortium pour fixer la A
stratégie de valorisation et le mode de proteaion
d’exploitation des résultats.

30% : en préparation.
Diffusion pour relecture et signature prévue diifin de
l'année.

Tache 2 : Caractérisation chimique ciblée des eawet boues avant et apres traitement

Livrable 4 : Choix définitif des sites et traitements | A
optimisés pour la mise en ceuvre des outils inngvant
chimiques et biologiques

50% : Idem Livrable 1.

Livrable 5 : Résultats des analyses chimiques ciblées A 20%

sur les différentes campagnes pour les traitements Traitement et interprétation des résultats a suivre
avanceés

Livrable 6 : Résultats des analyses chimiques ciblées A 20%

sur les différentes campagnes pour les procédés dg
traitement des boues

Traitement et interprétation des résultats a suivre

Tache 3 : Méthodologies innovantes pour le screergnchimique et l'identification de molécules nouvedls dans és eaux et boues avant et apt

traitement
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Taches et livrables 2011 2012 2013 Degré d’avancement / Commentaires

S1 | S2| S1] S2 S1 S2%
Livrable 7 : Liste non exhaustive de molécules non A 10%
cibles identifiées et de produits de dégradatiorsdes SE-CIRSEE : Les conditions d’analyse de la méthdd
eaux usées traitées et dans les boues screening par G@D ont été arrétées et testées sur

molécules modeles (HAP lourds, PCB lourds, pes&)id
EPOC-LPTC. Le screening sera mis en oeuvre sur
échantillons qui seront sélectionnés dansfit2mps.
Livrable 8 Analyse quantitative d'une sélection de A 0%

nouveaux composes pertinentomportement dans |
filieres de traitement (eaux et boues)

Tache 4 : Bioanalyse - Recherche de composés biatpgement actifs dans les eaux et boues avant et @grtraitement a I'aide de bioessais vitro
Livrable 9 : Identification ou pistes d'identification de A 10%
nouveaux polluants biologiquement actifs.

* Des tests préliminaires sur matrices réelleséétdiscuté
et organisés pour décider d'un protocole commuxtrelion
des eaux. Il reste a le faire pour les boues.

* Réalisation des analyses :

Pour tout le monde : les échantillons des campaésiss-
Boue et ASE®Boue sont en attente d'établissement ¢
protocole commun d’extraction.

Les échantillons de la campagne ASEA4 ont été
réceptionnés dans les laboratoiréss analyses sont réalisé
pour 'INERIS et en cours pour EPOC-LPTC et UMR8079
Les échantillons des campagnes ASE3-PA2 et ASE3dtW
été réceptionnés dans les laboratoires de I'INERBOCH
LPTC et UMR8079.

Livrable 10 : Synthése sur les performances et les A 0%

modes opératoires des traitements vis-a-vis des
activités biologiques mesurées.
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Taches et livrables 2011 2012 2013 Degré d’avancement / Commentaires
S1 | S2|] S1] S2 S1 32%

Livrable 11 : Synthese sur les profils de A 0%

toxicité/d’activités dans les différents compartitse

(eaux, boues) et en fonction du type de traitement.

Tache 5 : Amélioration de la détection des fractiomtoxiques par la méthode EDA

Livrable 12 : Protocole de I'approche EDA appliquge A 10%

aux eaux et aux boues avant et apres traitementaya L'organisation générale (modalités d'échantillomnagle
transport et de stockage) est définie. Il reste a :
*organiser des tests préliminaires pour testerolapatibilité
du Nalgene avec les bioessais vitro (pour stockage dg
échantillons d'eaux issus de sites avec pilote).
*détailler le protocole de laboratoire qui sera rars ceuvrg
pour les eaux et les boues.

Livrable 13 : Synthese sur l'apport de I'approche EPA A 0%

dans la démarche de caractérisation des effeitro.

Livrable 14 : Liste des molécules ayant été identifiées A 0%

en lien avec leur activité.

Tache 6 : Application des échantillonneurs intégrats pour

analyses chimiques et biologiques des eaaxant et apres traitement

Livrable 15 : Rapport technique pour la bonne
exploitation des échantillonneurs intégratifs cespl
aux analyses chimiques et aux bioessaistro, et
appligués aux traitements avanceés. Bilan sur leurs

avantages par rapport a un échantillonnage ponctyel

A

10%
La prépaation et l'installation du matériel est finaliséeup
Berniéres sur mer (nécessité d'échantillonner dansystéms
"dérivé" inspiré du systeme pour les bioessaigvo).
Premiere campagne longue réalisée.

Livrable 16 : Bilans qualitatif et quantitatif des A 0%
molécules retrouvées dans les filieres de traitésnen

avances.

Livrable 17 : Bilan des activités retrouvées dans le$ A 0%

filieres de traitements avances.
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Taches et livrables 2011

2012 2013

Degré d’avancement / Commentaires

S1 | S2

S1] S22 S1

(da)

2%

Livrable 18 : Comparaison des TEQ chimie et des
TEQ biologie mesurées dans les filieres de traitem
avances.

D

0%

Tache 7 : Evaluation de la toxicité des eaux et bes avant et ap

res traitement a I'aide de bioessais vivo

Livrable 19 : Caractérisation écotoxicologique de la
toxicité des effluents et de I'efficacité des waiients
tertiaires testés.

A

20%

* La préparation et linstallation du matériel poles
campagnes longues est finalisée (systeme "déhegs, canal

* Réalisation des bioessais en laboratoire:
INERIS: Les essais sur €éluats ont été réalisés sur less
des campagnes ASE-3 et ASE 5. Les essais n‘onppésrg
réalisés sur les eaux ASE1-PA4 (probleme logisdiqu
EPOC-LPTC : Echantillons non encore analysés. Eenia
de la définition d'un protocole d’analyse (tegi®liminaireq
réalisés pour définir les protocoles d’analyse ekmsx et de
boues).

Les échantillons des campagnes ASE3-PA2 et ASE3dtW
été réceptionnés dans les laboratoires de I'INERBOCH
LPTC .

Livrable 20 : Comparaison de la sensibilité des
différents tests déployés et conclusions sur la
complémentarité des approches mises en ceuvre.

10%
Analyse des résultats de la premiére campagnelgs.co

Tache 8 : Caractérisationin situ des interactions entre matiere organique et microplluants dans les eaux avant et apres traitement
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Taches et livrables 2011 2012 2013 Degré d’avancement / Commentaires
S1 | S2|] S1] S2 S1 32%

Livrable 21 : Choix des molécules cibles pour AR 80% (la décision a été prise de se laissepdasibilité

adaptation du test. d’étudier de nouvelles molécules fluorescenteglécsonne
en fonction de leur intérét mis en évidence toutlcag du
projet).
Choix du pérylene et de la carbamazépine pou
développement du test.

Livrable 22 : Protocole du test de mesure rapide pour A 75%

quantifier les interactions entre les micropollgant Le protocole a été mis au point en utilisant leylgde commg

organiques ciblés et les MOD d'échantillons d’eaux micropolluant de référence. Le quenching de flucgase du

naturelles. pérylene par la matiere organique dissoute est ot @u
laboratoire et a été validé sur des échantillom$sréeau d
sortie de STEP). La mise au format microplaqueeastours
(d’ici fin septembre 2011) et la validation du male sur u
autre micropolluant (carbamazépine) et sur pIusTeur
échantillons réels (campagne de septembre) estoers
jusqu’a fin 2011.

Livrable 23 : Bilan sur les interactions mesurées. A 0%

Livrable 24 : Eléments d’interprétation des résultat A 0%

toxicité mesurée dans la tadche 7 en prenant planem

en considération le role des MOD.

Tache 9 : Synthése, exploitation concertée des résilis et valorisation

Livrable 25 : Liste (non exhaustive) de nouveaux A 10%

composes indésirables, couramment présents dang les

eaux résiduaires brutes et traitées, ceci afintidiper

les |égislations futures.

Livrable 26 : Guides de bonne exploitation des outils A [0%

mis en ceuvre dans le projet pour la caractérisalésn

procédés de traitement des eaux et des boues.
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Taches et livrables

2011

2012

2013

Degré d’avancement / Commentaires

S1

S2

S1

S1

(da)

2%

Livrable 27 : Comparaison de l'efficacité des procé
optimisés selon les outils innovants testés.

dés

0%

Livrable 28 : Méthodologies de diagnostic des
performances des procédés de traitement des eau
usées et des boues vis a vis des micropolluants ; €
stratégies de déploiement des outils et d'inteapiost
des données issues de ces technologies innovante
faciliter les schémas de gestion et la prise desibéc
par les industriels et les collectivités territtegavis a
vis de I'implémentation de la DCE.

Pa)

0%

Livrable 29 : Colloque public final.

>

0%

A

[ Prévu| A

Reprévu [ %

Abandonné | R |  Réalisé |

page 7 /19




C. Description des travaux effectués pour la périogl concernée et conformité de
'avancement aux prévisions

* Le consortium s'est réumé 15 septembre 2010 a Paris pour un premier cbetare tous les
partenaires et une remise en mémoire du contenprajat (compte-rendu eannexe ). Une
deuxiéme réunion pléniére a été organisée le 2@rmype 2011 a Paris (compte-renduaenexe

2) (tache D).

Un site internet est en cours de constructipour décrire et communiquer sur le projet
ECHIBIOTEB (aches 1 et R

* Le cahier des chargefiache 1 livrable 2) présentant les essais préliminaires a realiser,
l'organisation des campagniessity, la préparation et la distribution aux différeptatenaires des
échantillons et des extraits a analyser, a ét@ééeli diffusé Ce cahier des charges met aussi en
évidence et recense un certains nombre de quedtimme en suspens auxquelles nous devrons
répondre. La version actuelle est cependant subtedtétre mise a jour.

* Des essais préliminairedestinés a caler les outils ECHIBIOTEB sur lesrive$ du projet, et
notamment les protocoles d'échantillonnage et dsuree ont été discutés, et, certains ont été
organisésCes essais concernent les taches suivantes :

1/ Les bioessaim vitro (tache 4 :

Afin de décider d'un protocole commun d'extractd®s eaux, des tests ont été organisés pour
comparer les réponses des bioessaigtro pour deux échantillons d'eau (i.e. entrée et ealt
traitement tertiaire, 2 sites différents) aprésxjaction liquide/liquide (dichlorométhane) selen
protocole mis en ceuvre par I'INERIS et TEPOC-LPT& b) aprés extraction sur phase solide
(OASIS HLB, élution au méthanol) selon le protocoies en ceuvre par 'TUMR8079. Les extraits
d'échantillons ont été soumis a un panel d'ess&f, TR, AR/GR, AhR, SOS Chromotest,
MicroTox, susceptibles de prendre en compte urgeldiversité de molécules chimiques actives.
De plus, pour savoir si la filtration prévue desatillons liquides modifie la réponse des
bioessaisn vitro, ces tests préliminaires ont été réalisés suedas filtrées et aussi sur des eaux
brutes, quand cela était possible.

Pour compléter ces essais, des blancs de bio@ssaiio ont été réalisés sur une eau de référence
(eau d'Evian en bouteille verre).

Il reste a définir un protocole d'extraction desud® et des échantillonneurs intégratifs. En
attendant, les échantillons de boue et d'échamtiflars intégratifs prélevés sont conservés
congelés.

2/ Pour les bioessaiis vivo (tache 7) :

- Des essais pour roder le systeme d'expos#iogitusont en cours. Pour les expérimentatiers
sity, il a été décidé que le niveau de toxicité et dmou les dilution(s) des eaux étudiées,
sera(ont) définie(s) juste avant le début de chagumepagne (la semaine précédant le démarrage
des campagnes).

- Le test Microtox appliqgué aux boues : il est gp@nnel a 'TEPOC-LPTC, mais pas encore mis en
oeuvre sur des boues (pas de connaissance desxnikeadoxicité). Des tests préliminaires ont été
organisés pour décider des dilutions a faire gprtiocole a suivre (test en boue contact, en flash
ou en élutriat). Des résultats positifs ont étéenbs sur les trois boues analysées en appliquant le
protocole dit en « phase solide » (Environnemema@a, rapport SPE1/RM/24, 1992).

- Les tests en laboratoire sur effluents (ceriodash algues et Microtox) : des essais prélimisaire

ont été prévus pour évaluer l'effet de la filtratiet éventuellement de la centrifugation des
effluents étudiés.
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- Pour le test Microtox, des essais préliminairesaussi été réalisés, en parallele aux bioiasts
vitro (cf 1/), pour comparer les résultats obtenus fflwemts avec deux protocoles d’extraction,
sur phase solide ou liquide/liquide. Les échamtgla’eaux ont aussi été analysés sous leur forme
brute (non extraite). La norme NF EN ISO 11348-&é utilisée pour les tests Microtox sur les
extraits.

3/ Pour la démarche EDA&Che 5 :

Des tests préliminaires positifs et négatifs (@gport aux activitég vitro testées) devront étre
réalisés pour vérifier que les extractions sucwessne modifient pas les réponses des différents
bioessaidn vitro. Ces tests seront prévus dans un deuxiéme tempEs abtention des résultats
suite aux premieres campagnes et identificatiochdiétillons positifs et négatifs.

La sélection des échantillons sur lesquels il fauéaliser la démarche EDA ne pourra finalement
se faire qu'a posteriori (cela concerne les éclamti d'eaux, boues et extraits d'échantillonneurs
pour lesquels une activité biologique aura été aiételors des premiéres campagnes). Il a été
décidé de conserver, dans des flacons en Nalgehg(pylene HDPE, high density polyethylene),
les échantillons des campagnes ECHIBIOTEB mettantjeai des pilotes. Pour les autres
campagnes (hors pilote), nous organiserons de tesveampagnes d'échantillonnage apres
sélection des sites présentant un intérét. Des pstiminaires sont actuellement en discussion
pour veérifier la non influence du Nalgene (HDPE) les réponses des bioessaisitro.

* Concernant les campagnes d'échantillonnagebles 1 et 4, taches 1 et)2 a ce jour,
5 campagnes courtes ont été réalisé@ssur procédés "boue" dans les stations de
Bellecombe et Moulin sous Touvent (4 échantilloasdue, 2 avant et 2 apres traitement),
3 sur procédé "eau" dans la station de Bernieresngu (7 échantillons d’eau, 3 avant
traitement, 3 aprés traitement et 1 intermédiaire).
2 campagnes courtes sur_procéed@d' sont planifiées pour fin 2011 (Ollainville en
Essonne)
1 campagne longue réalisée et 1 planifééBerniéres sur mer.
Il reste a préciser le planning a partir de 201Zgpagnes courtes et 2 campagnes longues a
programmer).
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* L'état d'avancement des analyses des échantilississ des 5 campagnes courtes réalisées est

donné dans le tableau suivant :

ASE3-Boue ASE5-Boue ASE1-PA4 Eau |ASE3-PA2 Eau |ASE3-PA3 Eay
2 échantillons |2 échantillons |3 échantillons |2 échantillons 2 échantillons

Tache |Cemagref / Ech. stockés au| Cemagref / Cemagref / Cemagref /

2 métaux : 2 SE- CIRSEE métaux et métaux et métaux et
éch. analysés |Préparation, organique: 3 organique, EPOQ organique,
Cemagref / diffusion et éch. analysés |-LPTC : en cours| EPOC-LPTC,
organique, analyse a EPOC-LPTC : enSE-CIRSEE: non| SE-CIRSEE:
EPOC-LPTC, |organiser cours encore realisées | non encore
SE-CIRSEE : SE-CIRSEE: nor réalisées
non encore encore réalisées
réalisées.

Tache | Ech. non encore| Ech. non encorg INERIS : INERIS, EPOC- |INERIS,

4 analysés. En analysés. En analyses LPTC et EPOC-LPTC ef
attente d’'une attente d’'une | réalisées. UMR8079 : UMR8079 :
définition de définition de EPOC-LPTC et |analyses en coursanalyses en
protocole protocole UMR8079 : cours.
d’extraction des | d’extraction des|analyses en
boues. boues. cours.

Tache | INERIS : Essais | INERIS : Essais| INERIS : Essais | INERIS et INERIS et

7 sur €éluat réaliség sur éluat réalisésd’écotoxicité EPOC-LPTC : EPOC-LPTC :

(en sur les boues en| sur les boues erjterrestre et Ech. non encore |Ech. non

labora | entrée et sortie dentrée de aquatique non |analysés. encore

toire) |sécheur. compostage. |testés sur cet éch. analysés.
EPOC-LPTC: |EPOC-LPTC: |EPOC-LPTC:

Ech. non encore| Ech. non encore Ech. non encore
analysés. En analysés. En analysés. En
attente de la attente de la attente de la
définition d'un | définition d’'un | définition d’'un
protocole protocole protocole
d’analyse. d’analyse. d’analyse.

* Enfin, le premier semestre 2011 a permis_de pe¥pl@s premieres campagnes long(sms 1
mois) faisant intervenir tous les partenaires EABMEBEB dont ceux mettant en ceuvre les
échantillonneurs intégratif4dche 6 et les bioessaim vivo (tache 7). Le site finalement choisi
pour ces premieres campagnes longues est Bersigreser, avec étude du pilote de charbon actif
de mi septembre a mi octobre, et étude de l'unitodation de mi octobre a mi novembre. La
principale difficulté a été le dimensionnementatise en place du systeme d'exposition ex-situ
pour les échantillonneurs intégratitddhe 6 et les bioessais vivo (tdche 7.

Pour les bioessain vivo, la configuration mise en place est la suivarites. différents organismes
(gammares, potamos, chironomes et larves de médakasté exposés dans des « récipients
obturés par un grillage», eux-méme placés dansehasx thermostatés (13°C pour le gammare et
22°C pour les autres organismes). Ces seaux o@figténtés en continu soit par I'eau provenant
de 'amont du traitement tertiaire, soit par I'gaovenant de I'aval, soit par de I'eau de FOS (eau
témoin pour les gammares) ou de I'eau de ville (@moin pour les autres organismes). Etant
donné la conductivité élevée des effluents, ilnéxtessaire de diluer I'eau arrivant dans les seaux.
Pour ce projet, plusieurs dilutions ont ainsi éélisées a I'aide de pompes péristaltiques (24
canaux). Afin d’assurer un bon mélange et une baxygeénation a l'intérieur des seaux, un
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systéme de bullage a été mis en place. Enfin, dessnhcommandés par minuterie ont été utilisés
pour assurer un cycle jour/nuit adapté aux orgaggsm

Pour les échantillonneurs intégratifs, la configiora mise en place est la suivante : POCIS et
SPMD ont été exposés dans deux aquariums de 106 premier étant alimenté par I'eau
provenant de I'amont du traitement tertiaire, leosel par I'eau provenant de l'aval. Afin d’obtenir
des conditions d’exposition semblables, les dewaagms ont été installés dans des bains-marie
dont la température a été régulée en continu. Dsg, @ifin d’assurer un débit identique dans les
deux aquariums, ceux-ci ont été alimentés par uémenpompe péristaltique (équipée de deux
tétes de pompe).

D. Résultats obtenus pour la période concernée

* Le livrable 2 (rédaction du cahier des charges présentant &ts préliminaires a prévoir,
l'organisation des campagnessity, la préparation et la distribution aux différeptatenaires des
échantillons et des extraits a analyser) est éalia version actuelle est cependant susceptible
d'étre mise a jour.

* Le livrable 21 (liste et critere de choix des molécules ciblearpadaptation du test "Matiere
organique") est réalisé. Le protocole du test mpmiihteractions entre MOD et micropolluants a
ete développé sur le pérylene, HAP tres fluoreseepiarticulierement adapté a cette mesure. Le
protocole est aujourd’hui opérationnel et il estcenrs de mise en ceuvre a I'échelle microplaque.
Il sera développé avec de nouveaux micropolluaotsme la carbamazépine en premier lieu.

* Concernant les tests préliminaires pour les [damsi vitro (tache 4:
- Comparaison des extractions sur phase solide )(8PHkquide/liquide (L/L) pour les
échantillons d'eau : Les échantillons testés étajmbalement assez peu actifs, ce qui a
limité la comparaison des performances des deutogutes. Nous concluons cependant a
des protocoles équivalents pour ce type d’échansliassez peu chargés. La méthode SPE
est finalement préconisée car elle a permis d'abtles blancs négatifs, elle est moins
demandeuse en solvants et globalement moins fassielique la méthode L/L.

- Comparaison des échantillons d'eau filtrés ou:damfluence de la filtration préalable sur

la réponse des tests a été évaluée sur I'échantilo Berniére-sur-mer. Globalement,
hormis une faible toxicité mesurée dans le testrddox pour I'extrait brut, aucune

incidence sur les effets mesurés n'a été obseswggérant une faible contribution des
matieres en suspension.

* Concernant les tests préliminaires pour les [samsn vivo (tache 7) :
- Le test Microtox appliqué aux boues : Les tes&iminaires réalisés ont permis de
valider un protocole pour l'analyse des boues d&FSTHRvec le test Microtox. Ce
protocole dit «en phase solide » sera mis en opotrela suite de I'étude.

- Les tests en laboratoire sur effluents (ceriod&s) algues et Microtox) : Les essais
réalisés sur I'effluent tertiaire n’ont pas miséindence d’effets inhibiteurs significatifs
sur les ceriodaphnies et algues, et n‘ont donc jpasnis de conclure sur le
prétraitement a mettre en place. ldem avec leMéstox : aucun résultat positif n’a
été obtenu.

- Extraction sur phase solides liquide/liquide pour le Microtox : Des résultatesitifs

ont été obtenus pour un des échantillons testésaiekquide-liquide d’'une eau de
sortie de traitement lllaire filtrée). Pour les eabrutes, le protocole dit « 100%-
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protocole » a été appligué mais aucune toxicitépo'@tre mise en évidence. Pour les
guelques échantillons testés, I'extraction liquideide semble donc plus intéressante
pour le test Microtox. Cependant, si le choix esalement fait d’avoir des extraits
communs entre Microtox et biotests in vitro, I'&dtion sur phase solide pourrait étre
notre protocole de référence (encore a décider).

E. Difficultés rencontrées et solutions de remplaceent envisagées

- Nous pensions pouvoir exposer les échantillorséwégratifs {ache § directement dans les
influents et effluents des procédés étudiés. Ntsams pas prévu que les conditions en entrée et
sortie de ces procédés étaient différentes et donccomparables (les débits notamment). Nous
avons diU repenser notre organisation et prévoir axpositionex situcomme réalisé pour les
bioessaisn vivo. Ce contretemps n'a finalement pas induit dedetans notre calendrier.

- Lors de la premiére campagne a Berniére sur mmrs avons rencontré des problemes de
disjonctage liés a l'installation électrique. Afiéviter que ces problemes ne se reproduisent lors
de la deuxieme campagne sur ce site (en mars 20lliR)eurs solutions a I'étude sont envisagées :
faire venir un spécialiste pour vérifier le systegiectrique (a organiser avec I'exploitant et le
responsable de I'électricité sur la région), owphéun groupe électrogéne en relais, ou demander
un apport électrique a EDF.

- A propos des livrables 1 (planning définitif desmpagnes) et 4 (choix définitif des sites et
traitements optimisés a étudier) : Il est finaletndifficile d'acter sur un planning définitif dés |
démarrage du projet pour les 2 ans a venir (algdasad'implication de nombreux partenaires, i.e.
ceux du projet et les gestionnaires des stati@midation). Le planning et le choix des sites seron
donc calés au fur et & mesure de I'avancée dutp@jee jour : 6 campagnes réalisées, 3 déja
planifiées fin 2011 et début 2012, 4 restant aifiearen 2012).

F. Faits marquants et, le moment venu, livrables ég&rnes réalisés

- Le consortium s'est réuni le 15 septembre 20Bards pour un premier contact entre tous les
partenaires et une remise en mémoire du conterprajet. Une deuxiéme réunion pléniére a été
organisée le 28 septembre 2011 a Paris.

- L’équipe Envolure a mis au point une premieresiamr d'un prototype de test au format
microplague pour la détection rapide et sur site ideractions entre MOD et micropolluants.
Envolure envisage la possibilité d’'un dépdt de bteur ce test.

* Liste des communications prévues :

- C Miege F Serveto, R Jacquet, O Geffard, J-M ChoubertyécBet, M Esperanza, S Besnault, S
Martin, H Budzinski, J Cachot, M-H Devier, S Aitgsia, P Pandard, Y Levi, L Oziol, S Karolak,
Y Dudal, N Pautremat, M Coquery, Outils innovantctiantillonnage, d'analyses CHImiques et
BlOlogiques pour le suivi de Traitements avancés Baux usées et des Boues (ECHIBIOTEB)
(poster), 6emes journées Ecotechnologies 2011, 8-10 noneeBtid 1, Paris
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G. Cadre réservé au coordinateur

Les échanges au sein du consortium sont nombreuxcéieux ; ils ont permis la mise en place| (i)
de tests préliminaires pour le calage des outilgiietdes premieres campagnes in situ pour
I'application de ces outils. Aucun retard a signgleur ce début de projet.

Accord du coordinateur pour la poursuite du finanest de chaque partenaire.

H. CDD recrutés

Pour les projets concernés, fournir la liste desBCE2crutés par les établissements publics dans le
cadre du projet.

Partenaire Nom Prénom | Qualifications Date de Durée du
concerné recrutement contrat (en
mois)
Cemagref Serveto Fabienne  Ingénieur Décembre 2010 24 mois
d'Etude
EPOC-LPTC Landi Laure Assistant Septembre 20116 mois
Ingénieur

|. PGles de compétitivité

Le projet ECHIBIOTEB a été labellisé par le pblecadenpétitivité Axelera (abondement de 12 000
€). Le complément de financement sera utilisé notant pour I'organisation d'un colloque de
restitution final.

J. Accord de consortium?*

La rédaction d’'un accord de consortium est en caur€emagref de Lyon (concertation organisée
avec les partenaires par email). La diffusion pelecture de cet accord de consortium par tous les
partenaires du projet ECHIBIOTEB est prévue dadiih de I'année 2011. La signature de I'accord
de consortium par tous les partenaires sera doatisee dans les délais imposés, i.e. pour le 17
mars 2012.

! Rappel : reglement financier de 'ANR (Ert. 2.4) Dans le cas des projets menés en partenariat avenoins un bénéficiaire de droit privé, un
accord de consortium précisant les droits et olilyes de chaque partenaire, au regard notammenié delorisation des résultats obtenus au
terme des recherches et de leur propriété intalkelte, devra étre fourni dans le délai maximum cimnapres le démarrage du projet.

La non fourniture de ce document pourra conduite éessation du financement du projet.

Dans le cas des projets menés en collaborationugmgent entre des établissements publics, les biiks sont invités a fournir un tel accord.
Dans tous les cas, I'élaboration d’'un accord desmmtium n’est pas nécessaire s'il existe déja wpaisitif intégré faisant I'objet d’'un contrat ou
d’un contrat-cadre liant les bénéficiaires danglemaine du projet. »
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K. Annexes

Annexe 1 : Compte rendu de la éunion ECHIBIOTEB, 1%ept 2010, Paris

Présents :

Jérome Cachot, Marie-Hélene Devier (LPTC, univ.cdgaux 1)

Mar Esperanza, Auguste Bruchet (Suez-Environnement)

Yves Dudal (Envolure)

Selim Ait-Aissa (INERIS)

Cécile Miege, Fabienne Serveto, Romain Jacquetn-Neac Choubert, Marina Coquery
(Cemagref)

Lucie Oziol (matin), Yves Levi (apres-midi) (UniRaris Sud)

Stéphane Garnaud, Pierre-Francois Staub (Onema)

Ordre du jour :
* 9h30-9h45 : Rappel concis du contenu du projdijgctifs, outils, taches, responsables,
livrables,...) et aspects administratifs (budgehwvention de partenariat, ...) - C Miege

* 9h45-11h00 : Présentation de chaque partenairepijet (présentations concises des
activités/domaines de compétence, role/outils miseeivre dans le projet, questions sur le projet),
15 min de présentation + 5 min de question :

SE-CIRSEE (A Bruchet)

EPOC-LPTC (MH Devier et J Cachot)

INERIS (S Ait-Aissa)

* 11h00-11h15 : Pause café

* 11h15-12h30 : Suite de la présentation des paites du projet
UMR 8079 (L Oziol)
ENVOLURE (Y Dudal)
Cemagref (C Miege et JIM Choubert)

* 12h30-14h00 : Pause repas

* 14h00-14h30 : Présentation du projet ARMISTIQduite du projet AMPERES, lié au projet
ECHIBIOTEB) — M Coquery et JM Choubert

* 14h30-16h30 : Préparation du cahier des charges forganisation des campagnes de terrain
(dates, paramétres/outils mesurés, lieux des campagombre et types d'échantillons, répartition
des taches, personnes mobilisables sur site, ...).

Relevé de décisions :

- C Miege doit faire circuler le premier projet denvention de partenariat scientifique a tous
les partenaires pour validation, d'ici mi octobre.

- M Coquery doit faire circuler les informationsnoernant les rapports d’avancement a

rendre a I'ANR (périodicité, format, ...), des quesgible. Ces rapports, trés concis, seront
finalisés et transmis a I'ANR par C Miege.
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Chaque fin d'année, chaque partenaire devra fairebilan financier et le transmettre
directement 'ANR.

M Coquery (resp. tache 2) doit faire une premipreposition des procedés / sites /
planning / conditions optimisées d'ici le 15 octbHl faudrait que les campagnes ne
commencent pas avant le deuxieme trimestre 20hldafilaisser le temps de mener les
expeérimentations préliminaires.

M Coquery (resp. tache 2) doit vérifier la listies molécules / type d'échantillon /
partenaires impliqués, donnée en annexe 1 du caésecharges, d'ici fin octobre.

Chaque partenaire et responsable de tache dio# e cahier des charge et renseigner les
éléments le concernant (éléments surlignés en,ld&ci)fin octobre.

Chague partenaire et responsable de tache diégithi si besoin de prévoir d'autres tests
préliminaires que ceux identifiés dans le paragegaphdu cahier des charges, d'ici fin
octobre.

C Miége propose, d'ici le 15 octobre, une listenablécules cibles a tester dans la tache 8

(interaction avec matiére organique) en essayargjadger des représentants pour chaque
famille de molécules.
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Annexe 2 : Compte rendu de la réunion ECHIBIOTEB, b sept 2010, Paris
- projet ECHIBIOTEB (ANR ECOTECH 2010)
Paris La défense — 28 septembre 2011

Présents :

Cemagref : M. Coquery, O Geffard, C. Miége, F. $av
Envolure : Y. Dudal

EPOC-LPTC : H. Budzinski, J. Cachot

INERIS : S. Ait-Aissa, E. Maillot-Maréchal, P. Pamd

ONEMA : S Garnaud, O Perceval

Suez Environnement : S. Besnault, A. Bruchet, StiklaN. Noyon
Univ Paris Sud : M Bimbot, Y Lévi, L Oziol

Compte rendu de la réunion et relevé de décision :
- Cécile Miege doit diffuser a tous les partenaiess Fapport a 6 moisdu projet début octobre.

- Accord de consortium : La préparation de ce daninest en cours au Cemagref de Lyon. La
diffusion pour relecture de cet accord de consertipar tous les partenaires du projet
ECHIBIOTEB est prévue d'ici la fin de I'année 201La. signature de I'accord de consortium par
tous les partenaires sera donc finalisée dan€lagsdmposeés, i.e. pour le 17 mars 2012. La girist
qui gere cet accord de consortium au Cemagrefastia Noél-Chemali.

- Afin de mettre a disposition les diaporamas dgolarnée,tout le monde doit envoyer sa
présentation a Cécile Miege’ensemble de ces présentations sera diffusée BveCR de la
réunion, et sera dépose sur le site web en cotisiny@accessible au consortium).

- Discussions sur la représentativité de I'echlmmiiage moyenné 2h :

La question de cette représentativité est posée& @sucampagnes longues de 1 mois. Les
variations journalieres des concentrations en rpmioants ne sont pas prises en compte
actuellement. Cela peut poser probleme pour la eomgpn avec les biotest® vivo.
L’échantillonnage intégratif permet de répondrepartie, a cet aspect de représentativité. Mais, il
serait quand méme utile (notamment pour l'integirén des résultats issus des échantillonneurs
intégratifs) de faire des analyses supplémentaigniques ciblées sur des échantillons moyennés
24h. Idem pour les biotests in vitro et le lien@les biotesta vivo.

Autre alternative a I'échantillonnage 24h : Testeéchantillons moyennés 2h a répartir dans la
journée.

C Miége et F Serveto (aidées de JM Choubert)ai@éigent a la faisabilité du prélevement moyen
24h et aune manipe sur le sujet de la représentativitéédbantillons 2h elles échangent avec les
partenaires avant de décider de la marche a suBetde manipe doit étre organisée pour la
prochaine campagne longue a Berniéres sur mer.

- Pour la prochaine campagne longue a Berniérensuret en fonction des résultats de la premiére
campagne, prévoirn systeme d’agitation dans les aquarium des @tibaneurs intégratifsVoir

si possible de transposer I'agitation du systemeatibration des POCIS en laboratoire + modifier

la disposition des POCIS. A réfléchir / murir pa¥ole Miége, Romain Jacquet, Hélene Budzinski.

page 16 /19



bY

Attention a garder en plus la configuration de &npagne 1, pour rester comparable entre la
campagne 1 et 2 sur Bernieres sur mer.

- Avant la prochaine campagne longue a Bernierenguiy prévoir deéaire venir un spécialiste pour
verifier le systeme électriquéA organiser par F Serveto avec I'exploitant erdeponsable de
I'électricité sur la région (Mr Legrand). Voir siteressant de prévoir un groupe €électrogene en
relais pour la prochaine expérimentation. Ou encdesnmander un apport électrique a EDF
(suggestion d’O Geffard hors réunion).

- C Miége et F Serveto doivent voir si possibldalee deséchantillonnages supplémentaires pour
les biotestdgn vitro lors des prochaines campagnes londae314 et J28 en plus de JO). Ceci ne
représente pas de contraintes lourdes pour lesal@i@s mettant en ceuvre ces biotests, mais la
contrainte est plus lourde pour le Cemagref gypgre les extraits communs.

- Consignes générales a suivre lors des procheampagnes :

. Attention aux personnes sur le terraivian coder les POCIS et SPMD avec PRC et
sans PRCde fagon a éviter les « mauvaises surprises fesugsultats des biotesis
vitro et des analyses chimiques ciblées.

. Compte tenu du faible volume d’extrait d’échantith@ur intégratif prévu pour les
biotestsin vitro (contrainte de place sur le terrain), il faudra-cibler le type de biotest
in vitro a realiser sur les extraits d’échantillonneurédratifs en fonction des résultats
préalables sur les échantillons d’eau.

. Pour les biotests in vitro, il faudrait (quand c’est possible) fairges triplicats
d’échantillonneurs intégratiflers des prochaines campagnes (au moins quand lay
place disponible, par exemple dans le cas d’expasttirectement dans le canal de la
station).

. Attention & biermesurer le débit dans les aquarides échantillonneurs intégratifs.

. Attention aréaliser les biotesti® vivo en laboratoire sur les boues non tamisées et non
débarrassées des copea@n choisit de ne pas modifier le produit recu,gande les
copeaux (méme si effet de dilution) car c’est ledoiit épandu.

. Attention aréaliser les biotestin vivo en laboratoire sur les eaux filtré¢GFF
Whatman 0,7 um calciné).

- D’ici la fin de l'annéeet pour préparer la prochaine campagne longue deiédBes sur mer
(repoussée a mars 2012jacun doit fairde point sur ses premiers résultats, sous la fatme
mini rapport a envoyer, via les responsables deetaa C Miegell s’agit, en particulier, des
résultats :

. de mesure d’accumulation de micropolluants danB@€IS (Héléne Budzinski),

. de biologiein vivoetin vitro, sur eaux et sur extraits POCIS et SPMD (SelimAsisa,

Jérébme Cachot, Olivier Geffard, Y Levi, Pascal Radyl

Dans ce mini rapport, faire ressortir dans les kmens : les questions en suspend et donner un
avis sur « préts ou non pour réaliser la procheamepagne », et si non pourquoi.

- A propos des tests préliminaires pour biotaststro (Sélim Ait-Aissa) :

. Il reste afinaliser I'interprétation des résultats sur uneagplus quantitatifll faudra
donner une valeur d'équivalent toxique dans l'étllan de départ. L’extraction
liquide/liquide donne des faux positif (pour learnts).

. Décider si utile ou non de tester/comparer un pa SPE méthanol et SPE
méthanol/dichlorométhanpour la prochaine campagne de Bernieres sur mer.
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. Manipes test NALGENEen cours pour la démarche EDA (planifiée entre ERGTC
et 'INERIS, réalisée fin 2011, début 2012).

- A propos des tests préliminaires pour le Microappliqgué aux boues (J Cachot) :

. De facon a pouvoir comparer le test Microtox aeschiotestsn vitro, il faudraittester
le Microtox sur des extraits organiques préparés [@s biotesin vitro.

. Par ailleurs, il est décidé en séancedgiser le test Microtox sur boues fraicligalon
préconisation d'utilisation du test). Pour inforinat Hélene Budzinski mentionne un
projet qui a permis de montrer que les résultats bmues lyophilisées sont plus
homogenes que sur boues fraiches.

. Tester le Microtox sur les élutriats de boue de @dard (pour comparaison). A
organiser par J Cachot et P Pandard.

- F Serveto doit rggréciser a P Pandard et J Cachot le planning déariles eéchantillons fratans
leurs laboratoires.

- Screening paiGC-2D-MS(TOF): Prévoir quedes screening devront étre réalisés lors de la
démarche EDAdans un 2"°temps.

- Rappel de ce qui a été décidé suldanarche EDA La sélection des échantillons sur lesquels il
faudra réaliser la démarche EDA ne peut se faite posteriori. Cela concerne les échantillons
d'eaux, boues et extraits d'échantillonneurs pegguels une bioactivité aura été détectée dans un
premier temps. Donc, dans un premier temps, noassaprévu le stockage (au LPTC, dans du
nalgene) des échantillons des campagnes ECHIBIOTE#ant en jeu des pilotes. Pour les autres
campagnes (hors pilote), on pourra organiser devell@s campagnes d'échantillonnage apres
sélection des sites présentant un intérét.

- Lesbouesprélevées lors des précédentes campagnes soell@oentstockees congelées au SE-
Cirsee Cécile Miege doit décider, en concertation awscfdersonnes concernées de ce qu’'on en
fait (ou les stocker, comment les préparer —broys@ehage - et puis les répartir ?).

- Les questions restées en susperidfaut organiser les échanges pour que dessidés soient
prises sur :

* Le choix de protocoles pour I'extraction des écilanneurs (POCIS et SPMD pour les
analyses chimiques ciblées réalisées au SE-CIRSEHEID pour les screening chimiques
réalisés au SE-CIRSEE, SPMD pour les bioteststro, SPMD pour la démarche EDA).
Miege organise les échanges pour décider sur IBEOSEt H Budzinski sur les POCIS.

e Choix de protocoles pour I'extraction des bouesrpes biotestsn vitro, S Ait Aissa
organise les échanges pour décider.

» Organisation des tests MAD situ Yves Dudalorganise les échanges nécessaires.

- Lestests MOD,compte-rendu de la discussion téléphonique end@leCMiege et Yves Dudal
(du 3 octobre) :

» Les tests pourront étre réalisés le Cu)

* Envolure est intéressedévelopper le test sur différentes molécules flsoeates du projet
ECHIBIOTEB (représentatives des grandes familles de compdségjéveloppement sera
réalisé tout au long du projet, et pas uniquenmemirémiére année. Pour ne pas perdre les
bénéfices des premieres campagnes, et tester stestées molécules pour tous les
échantillons, ceux-ci seront conservés congelés.
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* Initialement le test n’était prévu que sur les é@tilans des campagnes longues. Pour
peaufiner le développement du test, le Cemagrdf etoioyeraussi les échantillons des
campagnes courtes

* Les informations sur lesoncentrations ewarbone organique dissosent primordiales
pour interpréter le test.

* Envolure envisage la possibilitéudi depot de brevesur ce test.

- Prochaine réunioavec tout le consortium : a planifier pdur mai 2012. Cécile Miége propose
un « doodle » pour fixer la date début janvier 2012
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