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Contexte

ECHIBIOTEB -> dans la continuité de 2 projets

Traitement 20 % Traitement
% L (] .
100 % primaire secondaire

L TS
« AMPERES (2006-2009) Ay

décantation traitement clarificateur

> Comparer différents procédés de traitement ™"
vis-a-vis de I'élimination des micropolluants

> 10 procédés traitement complémentaires
des eaux, 6 procédés traitement des boues

> 127 micropolluants étudiés

 ARMISTIQ (2010-2013)

> Conditions opératoires (doses d’'oxydant O3, H202 ; temps de séjour
adsorbants CAG, argile expanseée ; types de déshydratation boues)
pour la meilleure efficacité d’élimination des micropolluants

> 5 procédeés de traitement complémentaires, 9 procédés de traitement
des boues

Eaux traitées

20 %

AN biodégradation
@) adsorption

&N dégradation abiotique

» micropolluants étudiés : 64 pour les procédés de traitement
complémentaire ; 79 pour les boues
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Un consortium aux compeétences variees

®" |rstea, unité de recherche Milieux Aquatiques, Ecologie et
Pollutions (MAEP, Lyon)

e CIRSEE, Suez Environnement

®*- Université Bordeaux, EPOC (Environnements et Paléo-

environnements Oceéaniques et Continentaux), UMR 5805 CNRS,
LPTC (Laboratoire de Physico- et Toxico-Chimie de I'environnement)

*" Université Paris Sud 11, Groupe Santé Publique —
Environnement, UMR8079

*" INERIS, Unités Ecotoxicologie in vitro et in vivo (ECOT) et
Expertise et Essais en Ecotoxicologie (EXES)

* ENVOLURE

= Chimie analytique et environnementale, écotoxicologie, biologie,

microbiologie, génie des procédeés, épuration des eaux
\ Début/fin du projet : mars 2011 a décembre 2014
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Objectifs et stratégie

Comparaison
amont vs. aval
pour chaque
procédé

Comment évaluer
I'efficacité de
procédeés de
traitements
complémentaires des
eaux usées et des
boues ?

Comment obtenir un échantillon « représentatif » ?
-> dans le temps pour les eaux
-> dans l'espace pour les boues

* Eaux: éch. moyen 2h vs. échantillon intégratif sur
2 a 4 semaines
* Boues : méthode de quartage

Comment analyser cet échantillon ?
Quel parametre mesurer ? Avec quelle lunette
l'observer ?

<= des outils chimiques

o0 <= des outils biologiques
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Une démarche d’analyse « intégrée »

Identifier a posteriori de nouveaux
micropolluants et produits de
dégradation

Quantifier une concentration en
micropolluants pré-ciblés a priori

=Quid de tous les autres

: L o -
micropolluants non précibles - =Lesquels sélectionner comme

indicateurs ?

Mesurer une activité biologique
cellulaire ou microbienne (perturbateur
endocrinien, dioxin-like, cytotoxicite, ...)

= Comment faire le lien entre les
micropolluants quantifiés et I'activité
biologique?

Collogue final du programme de recherche ECHIBIOTEB - 3 février 2015 - Villeurbanne 5
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Pour une analyse la plus «pertinente »
possible

Identifier a posteriori de nouveaux
micropolluants et produits de
dégradation

Quantifier une concentration en
micropolluants pré-ciblés a priori

= Quid de tous les autres
micropolluants non pre

Caractériser la
physico-chimie du
milieu (matiére@qui infllience
organique . ilis
SEITIGIE) la biodigponibilité des
miceepolluants

ry

Mesurer un effet biologique global
sur organisme (crustacés, insectes,
gastéropodes, poissons, ...)

<l_esquels sélectionner comme
indicateurs ?

Mesurer une activité biologique
cellulaire ou microbienne (perturbateur
endocrinien, dioxin-like, cytotoxicite, ...)

Identifier les micropolluants
responsables de
I’activité biologique
détectée

= Comment faire le lien entre les
micropolluants quantifiés et I'activité
biologique?

= A interpréter en s’appuyant sur les
autres parametres mesures

Colloque e recherche ECHIBIOTEB - 3 février 2015 - Villeurbanne 6
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Les analyses de molécules ciblées

dans les eaux

]
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Les analyses de molécules C|blees
dans les boues [ = Y

113 molécules organiques et 12 meétaux

- 3 B-bloquants 9 antidépresseurs
aténolol ibuproféne carbamazépine
o\)\,HYCHQ )\m

e
HaN CHe

O NH,

24 antibiotiques

. . 5 anticancéreux
2 hypolipémiants 2 stimulants

ofloxacine

I 3 bronchodilatateurs i cyclophosphamide
(\ m/mm acide fénofibrique caféine o] CHs <:N\ 0
N\)N O\)\CH salbutamol HaCu N/ O/P‘N’\/Cl

/D/j\/ \KC” CIC . O}\ng N>
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_ Soéniue
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DEHP o 0
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HO
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Les analyses de molecules ciblées
dans les boues | |

24 antibiotiques
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Les analyses chimiques non ciblées
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Les analyses chimiques non ciblées
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Les bioessais in vitro Cra)
|-
R ry e : . :
g Vﬁev ) \ » Tests cellulaires exprimant un gene rapporteur
> Récepteur sous controle de récepteurs des hormones
[ ) Y (ER, AR, TR, GR) ou de la dioxine (AhR)
Me— » Mise en évidence de la présence de
[t [pclob [lucferase | _J substances actives au sein des échantillons,
O s D-luciferine ¥ mesure d’activité estrogénique, androgénique,
@ s thyroidienne, gluococorticoide, HAP-like,
dioxin-like
SFJNKESE (1%3 + 59 > Q,ugntification re!ative en composé de
sl X reféerence dans I'échantillon (TEQ)
/ N « Test basé sur I'expression d’uAn gene
,,,,,,,,,,,,, S ” rapporteur lacZ sous le contréle du
E!"LEE" N . N 7 .
| meat | promoteur du gene sfiA (gene de réparation
aiisenvolure A. phosphatase p-galactosidase de |’ADN)
mﬂ mpf;\ » Mesure du potentiel genotoxique et
R H —H* cytotoxique des echantillons
\ Acn re. || » Testsemi-quantification
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. es bioessais In vitro

_\
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Récepteur

’—P
BGlob | luci

D-luciferine

A. phosphatase

PNPI:\

-— —

-> S Ait-Aissa

Promoteur
l gene 554 l

[i-galactosidase

A-llﬂu:u.

rimant un gene rapporteur
teurs des hormones
a dioxine (AhR)

in des échantillons,
ique, androgénique,
icoide, HAP-like,

n relative en composé de
réeférence dans I'échantillon (TEQ)

» Mesure du potentiel genotoxique et

> Test semi-quantification

Test basé sur I'expression d’'un géne
rapporteur lacZ sous le controle du

promoteur du gene sfiA (gene de réparation
de 'ADN).

cytotoxique des échantillons

\ A 4 20mm

Colloque final du programme de recherche ECHIBIOTEB - 3 février 2015 - Villeurbanne 13



Démarche EDA
#¥ | couplage biologie/physico-chimie

" Bioessalis In Vitro

Q e Fractionnement(s)

SUD

eeeeeeeeeeeeeeeeee
construire l'avenir

Analyses chimiques

AR OJAhR 24h W AhR 4h
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Activité

aiirenvolure

Fractions

\ =» Identifier les composés actifs

AGENGE NATOHEDELARECH snR
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Démarche EDA :

couplage biologie/physico-chimie

\_

” Bioessais i

g -> N Creusot

Fractionnement(s) es

AR OJAhR 24h W AhR 4h

& @ = Ea
C Xl
36 37

0.4
= =4 = r=3 P= == =gy =
P M od S eSS a &S Wﬂf
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Activité

Fractions

=» Identifier les composés actifs
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| es bioessals In VIVO sur site “ '

Exposition des organismes : controle de :

néon + minuteur |luminosité

‘ seau avec
bulleur + robinets oxygénation [ surverse
pompe débit

péristaltique flux continu

climatiseurs /

d’aquarium température 74 chambre
bain-marie d’exposition
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Les bloessails In vivo en laboratoiret

n

Prélevements des eaux sur site

Analyses en laboratoire

Bioessais

Eaux el EssE daphnies, micro -algues vertes
brutes Campagnes | et brachionius (rotifere)
[ ey=r longues
$ ris Microtox®
Campagnes
UNIVERSITE Sl cou r't)e sget
ngﬁgls SPE longues

Comprendre le monde,
construire l'avenir

Boues fraiches E> o

< 25

Extrait aqueux Extrait organique
D Tests croissance
sur plantes
(Avoine et
cresson)

pour n développement dresl |

agizenvolure

Bioessais sur organismes
aquatiques

Test Microtox®

R da p hnies et
\‘m icro -algues vertes
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Les bioessails in vivo en laboratoire§

& Prélevements des eaux sur site

Analyses en laboratoire

@

Eaux
brutes -> O GEffa rd
@ " L ->J Cachot
. Extraits Ssurt
Sgﬁ\gls SPE longues

Comprendre le monde
construire l'avenir

Boues fraiches E> =
INERIS U BESSs
Extrait aqueux Extrait organique

Tests croissance
aiirenvolure { }
/ sur plantes

(Avoine et
cresson)

R daphmes et Bioessais sur organismes Test Microtox®
micro —algues vertes aquatiques
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La matiere organique
dissoute (MOD)

1.2
{1.03 =Y \\\2‘3‘.&. \\\\\\\\\
gl Rl
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= ¥ AR ‘““
% ‘k\“t}‘\i%‘““& = 510 460 41 \\\\\\\\
660 610 °
Longueur d'onde d'émission (nm) 410 610

Longueur d'onde d'émission (nm)

Suivi de l'intensité des bandes de fluorescence
o : matériel type substances humiques -

-
o’ : matériel type substances humiques + matériel plus récent D7 6’.‘ o ®e
B : composante biologique o %0 ®eo_o0o_°
Y : COmposés majoritairement de type protéique + activité e .. ‘e
bactérienne e, ®o Gg ® ©g
- L& -
;s - 0 : @ 5 =
<= Caracterisation par fluorescence 3D et .
-

tests de reactivité microplaque
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La matiere organique
dissoute (MOD)
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660

Suivi de l'intensité des bandes de fluorescence
o : matériel type substances humiques

Longueur d'onde d'émission (nm)

Pe -
o’ : matériel type substances humiques + matériel plus récent 7 g.‘ - ®
B : composante biologique o o © e = ®
Y : COmposés majoritairement de type protéique + activité : e : il
bactérienne v ® e © <
® © - e

= Caractérisation par fluorescence 3D et
tests de réactivité microplaque -
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Les échantillonneurs intéegratifs

L’échantillonnage passif :

v'Intérét : concentration moyenne pour la durée d’exposition
v" Principe : diffusion des composés du milieu aquatique (dissous) vers la phase

réceptrice _—
POCIS
1NEN]
- POCIS: « SPMD:
v’ organiques hydrophiles v’ organigues hydrophobes
v durée d’exposition : 14 jours v’ durée d’exposition : 28 jours

v exposés en triplicat (+1 blanc terrain) v exposés en triplicat (+1 blanc terrain)

flux continu,
contrble
du débit(400 L/j)

controle de _—_
Wempérature

Collogue final du programme de recherche ECHIBIOTEB - 3 février 2015 - Villeurbanne 22
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Les échantillonneurs intégratifs

L'échantillonnage passi
v' Intérét : co

v Principe :
réceptric

-> H Budzinski

- POCIS:
v’ organiques hydrophiles

v durée d’exposition : 14 jours

v/ exposeés en triplicat (+1 blanc terrain)

v’ organigues hydrophobes
v durée d’exposition : 28 jours
v' exposeés en triplicat (+1 blanc terrain)

flux continu,
contrble
du débit(400 L/j)

controle de
la lumiere

controle de _—_
Wempérature

Collogue final du programme de recherche ECHIBIOTEB - 3 février 2015 - Villeurbanne
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Les types de campagnes
d’échantillonnage

Type eaux « courtes » eaux « longues » boues
2 x 1 jour car
Durée 1 jour 1 mois prélevements espacés de
la durée du traitement
Nombre 11 4 3

Outils utilisés

chimie ciblée

Ll

screening

“ul” Pl

ioessais
in vitro

—

bioessais

in vivo

chimie ciblée

HM
P screening ~
‘“M i

=eve s
EDA <

bioessais bioessais
in vitro in vivo




Installation des campagnes longues : montage du
@ cabanon, installation électrique, déviation des eaux

1| BEVa
| (RS
Call
universite
“BORDEAUX

S PAr PARIS
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Installation des campagnes longues :

ameéenagement intérieur

“'4 L w"
I ‘—-—W
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Criteres de choix des procedes

Panel de procédeés de traitement
complémentaires des eaux
ou de traitement des boues :

= implantés sur le territoire francais
(ou susceptibles de I'étre)

= avec efficacité reconnue pour
éliminer certains micropolluants

= Situés en zones urbaines, mais
aussi en zones rurales

= avec des points de prelevements
accessibles

Sites de traitement des Eaux
(1000 - 300 000 EH)

+ Sites de traitement des boues

I J -
/ St
" .
ey S T { \r-\,
=¥ |
[ — =
s \ J?, /é
N e g .
PN
~ -
s [
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Procédés de traitement
mplémentaire (tertiaire) des eaux

Procédés a échelle réelle

PROCEDES D’OXYDATION A OZONE

Filtre a sable + Ozone (3 mg/L, 26 min)
Tamis rotatif + Ozone (5 mg/L, 35 min) p
BA ‘ --

@ i . fa 1}
& (aval de boues activées aération prolongée - sites Aw, Fw)

<UN|VER5|TE 5 Ozone (5 mg/L, 13 min) + Biofiltre dénitrifiant
PARIS (aval de biofiltres - site Gw)

LAGUNE DE FINITION
Lagunes de finition

INCRISH| . Waahal
B Temps de séjour hydraulique (10 a 30 jours)
s uh | | “‘
_|od|st ues LCSPR

nnnnnnnnnnnnnnnnnnnnn

(aval de disques biologiques + Lit de clarification-séchage
planté de roseaux - site Ew)

28




S PARIS
SUD

aiirenvolure

5 nm.m:nR

Procédés de traitement
complémentaire (tertiaire) des eaux

Adsorption

Procedés a échelle pilote
PROCEDES AVEC MATERIAUX ADSORBANTS
Zéolite (24 h, en opération depuis 40 j)

Argile expansée (24 h, en opération depuis 40 j)
CAG (4 - 6 min, en opération depuis 28 j)

CAG (1,5 h, en opération depuis 220 j)
(aval boues activées aération prolongée - site Dw)

CAG (10 min)
(aval boues activées + FAS + Ozone - site Aw)

. . ° FAS /O—h'c;
PROCEDES D’OXYDATION AVANCEE (POA) B LJ — 2

g Ozone (5 mg/L) + H,0, (3,5 mg/L) : 3 min
UV (795 mJ/cm?) + H,0, (10 mg/L) : 10 min

BA

N

(aval de boues activées aération prolongée - site Aw
+ aval de bioréacteur a membranes - site Bw)

POA

|l 1
D EH D CE
11 11

[EAM

—/
I
Ol

(>3
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Nature des effluents soumis aux
procedés de traitement complémentaire

Effluents nitrifiés (NO; > 20 mg N/L et NH, <5 mg N/L)

= Disques biologiques + Lit clarification-séchage (zone rurale 1000 EH)
= Biofiltration a 2 étages (zone urbaine 30 000 EH)

Effluents nitrifiés/dénitrifiés (NO; <2 mg N/L et NH, <5 mg N/L)
= Boue activée aération prolongée (zone urbaine, 43 000 - 300 000 EH)
= Bioréacteur a membranes immergées (zone urbaine, 67 000 EH)

Autres :

= Matieres en suspension (< 10 mg/L)

— Filtre a sable ou Tamis rotatif installé entre la Boue activée et traitement
complémentaire micropolluants

— Implantation directe apres biofiltration ou bioréacteur a membranes

= Carbone organique dissous (<10 mg/L) et nitrites (< 0,3 mg N/L)

\_
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Echantillonnage et conditionnement
des eaux

- Echantillons « moyen » 2h (compatibles avec temps de s€jour hydraulique)

- Précautions pour limiter la contamination : matériel de prélevement en verre
et en téflon, procédures de nettoyage du matériel

2- Echantillon

1- Prélevements

Tari Lyl
5 Y

3- Conditionnement
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Procédeés de traitement des boues
pour valorisation agricole

Procédés a échelle reelle (3 sites)

LIT DE SECHAGE PLANTE DE ROSEAUX (site Is)

® Chaque lit est alimenté 2 semaines, repos 14 semaines
e Séjour des boues (10 ans)

e Pas d’alimentation 4 mois (épandage agricole)

® Boues provenant STEU boues activées (13 000 EH)

UNIVERSITE B~ Lo 5 8% SECHAGE SOLAIRE (site CS)
qPARIS == o

1. Séjour des boues (28 j)

cSns(fmrf.ZVSZii : ¥ « Boues provenant STEU boues activées (32 000 EH)

COMPOSTAGE CASIERS, SEMI-FERMES VENTILES
SOUS TOITURE AVEC RECIRCULATION D’AIR CHAUD
(site Fs)

e Séjour des boues (2 mois) - Boues d’une 102"¢ de step
e Mélange avec refus criblage, 1 retournement / semaine

WNR e 15000 t compost / an

\9 Suivi d’un « lot » de boue (avec prélevement a différents instants)
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Echantillonnage et conditionnement
o des boues

- Echantillons représentatifs de I’hétérogénéité spatiale

% - Préparation des échantillons par la méthode du quartage, lyophilisation et
broyage avant analyse

- Précautions pour limiter la contamination : matériel de prélevement en verre

l@g@m et en téflon, procédures de nettoyage du matériel
1- Prelevements 2- Echantillon 3- Conditionnement
UNIVERSITE S ——— moven
(Eﬁ\g’ls = -»,w S Yy .
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en conclusion ...

Panel de procédeés de traitement compléementaires des eaux, ou
de traitement des boues on été étudiés

= Implantés sur différents STEU (1 000 a 300 000 EH)
= Echelle réelle ou échelle du pilote semi-industriel

Conditions de fonctionnement étudiees
= Bon traitement des parametres classiques

= Conditions « optimisées » d’une sélection de micropolluants
= Différentes qualités d’eau appliquée

Mémes échantillons d’eaux et de boues, caractérisés par
différents outils

\_
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Les questions posées au départ dans
o ECHIBIOTEB

 Quels micropolluants indicateurs pour le suivis des effluents
@ et des boues ?

meaa | ° Quels types d’analyse (ou lunette) pour un suivi de la qualité

K des rejets de stations d’épuration ?

Sg{}gﬂs * Quelle complémentarité entre les analyses chimiques et
Comprendre le monde, biOIOgiqueS ?

............. e Quel intérét des échantillonneurs intégratifs pour le suivi de
la qualité des effluents ?

agizenvolure

 Quelle est I'efficacité des procédés de traitement testés ?

\_
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