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RESUME

A ce jour, la majorité des recherches sur les plastiques dans l'environnement s’est
concentrée sur le milieu marin, considéré comme le réceptacle final de tous ces
déchets. L'émergence récente des études sur le milieu terrestre a révélé la présence
de microplastiques {(MP) dans divers types de sols, des zones les plus densément
peuplées aux zones les plus reculées. Les principales sources de plastique dans les sols
comprennent I'épandage de boues d'épuration et de compost, I'utilisation de paillage
plastique, 'irrigation avec des eaux usées, le dépdt atmosphérique et le ruissellement
de surface. Cependant, les quantités retrouvées difféerent selon les sites, les types de
plastiques et les études. En France, seuls quelques travaux ont abordé la question de
la pollution des sols par les microplastiques.

Le projet MICROSOF vise & établir les premiéres références nationales sur la
contaminaticn des sols francais par les MP. Pour ce faire, 33 échantillons de sol issus
du Réseau de Mesure de la Qualité des Sols (RMGS) (INRAe) ont été envoyés & I'Institut
de Recherche Dupuy de L&me (IRDL) & Lorient pour étre analysés. Parmi ces 33
échantillons, 21 provenaient de sols de grandes cultures, 4 de vignes et vergers, 4 de
prairies et 4 de foréts. Apreés prétraitement et sous-€chantillonnage, les échantillons
ont été digérés par réaction de Fenton afin d’éliminer la matiére organique. Les MP ont
ensuite &té extraits par séparation par densité avec une solution d'iodure de sodium.
Les particules comprises entre 315 um et 5 mm ont été photographides, comptées et
caractérisées (taille, forme) 3 I'aide du logiciel de traitement d’image Fiji. Leur nature
chimique a également été déterminée par spectroscopie infrarouge.

76 % des échantillons contenaient des microplastiques, dans des quantités variant
entre < 0,3 et 4,0 MP/50g (sol sec). La majorité des échantillons de sol de grandes
cultures (17/21 sites), prairies {4{4 sites) et vignes et vergers (3/4 sites) étaient
contaminés, contre un seul échantillon de forét (1/4 sites). Cependant, ces résultats et
les enquétes de terrain ne permettent pas d'identifier les sources de pollution. Cette
présence quasi systématique des microplastiques dans les sols étudiés montre qu'il est
urgent de poursuivre ces études afin de fournir des données de surveillance sur les
microplastiques dans les sols. Il est également nécessaire d'harmoniser les
méthodaologies, au moins & 'échelle francaise.
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ABSTRACT

To date, the majority of the research on microplastics (MP) has focused on the marine
environment. The pallution of continental ecosystems is comparatively little studied,
even though the majority of all plastics is used and disposed on land. The main sources
of plastic in soils include land application of contaminated sewage sludge and
compost, plastic mulching, wastewater irrigation, atmospheric deposition, littering
and surface runoff. However, estimates of MP concentrations and chemical natures
are still limited and differ between studies. In France, only a few studies have tackled
the issue of MP contamination in soils.

The MICROSOF project aims to establish first national references cn the
contamination of French soils by microplastics. To this end, 33 soil samples fream a
French soil quality monitoring network {(Réseau de Mesure de la Qualité des Sols,
RMQS, INRAe) were sent for analysis to the Institut de Recherche Dupuy de L&me
(IRDL) in Lorient, France. Of these 33 samples, 21 were from crop lands, 4 from
vineyards and orchards, 4 from grasslands and 4 from forests. After pre-treatment and
subsampling, the samples were digested with Fenton’s reagent. MP were then
extracted by density separation with a sodium icdide (Nal) solution. Particles between
315 um and 5 mm were photographed, counted and characterized {size, shape) using
Fiji image processing software. Their chemical nature was also determined by infrared
spectroscopy.

76% of the samples contained microplastics, in amounts ranging from < 0.3 to 4.0
MP/50g (dry soil). The majority of soil samples from crop fields (17/21 sites), grasslands
(4/4 sites) and vineyards and orchards (3/4 sites) were contaminated, whereas only one
sample from forest (1/4 sites) contained MP. However, our data did not enable us to
identify the sources of pollution. The almaost systematic presence of microplastics in
the studied soils demonstrates the urgent need for further studies to provide
monitoring data on microplastics in soils. It is also necessary tc harmonize
methodologies, at least on a French scale.
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1. Contexte du projet

1.1. Contexte et enjeux

Les plastiques sont présents partout dans notre gquotidien. Selen leurs usages, leur collecte peut étre faible
et beaucoup finissent dans I'environnement. Il a ainsi &té estimé que 60 % de tous les plastiques produits
entre 1950 et 2015, soit 4900 ML, ont &té jetés et s'accumulent dans les décharges ou dans
'environnement naturel {Geyer et al., 2017}, Une fois dans I'environnement, ces plastiques sont exposés
a divers facteurs de dégradations (p. ex. rayonnement solaire, température, humidité, interactions
diverses avec le vivant.) qui peuvent mener a leur fragmentation en mésoplastiques (20 & 5 mm},
micreplastigques{< 5 mm), et nancplastiques (< Tum}{Min et al., 2020). A ce jour, la majorité des recherches
sur la présence de matériaux plastiques dans I'environnement et leurs impacts se sont concentrées sur le
milieu marin. La pollution des écosystérmes continentaux est comparativernent peu étudiée, alors méme
qu'il est reconnu que la majorité des plastigues retrouveés en mer sont issus d'apports terrestres {Haorton
et al., 2017). Bien que relativement récente, I'étude de la contamination des sols par les plastiques et
microplastiques a révélé la présence de particules dans divers écosystémes terrestres, des zones les plus
urbanisées et industrialisées aux zones les plus reculées (Blasing & Amelung, 2018; Nizzetto et al,, 20186;
Rillig, 2012). Les estimations de leurs quantités sont cependant limitées (Zhu et al., 2019). Les zones
soumises & une forte influence anthropique telles que les zones agriccles ou urbaines sont
particulierement touchées par cette contamination. La présence de décharges, I'utilisation de paillage
plastique et d'engrais enrobés, 'épandage de boues d’épuration et de déchets organiques urbains (p. ex.
composts, déchets de méthanisation), I'utilisation d’'eaux usées pour lirrigation, mais aussi le dépdt
atrnosphérique et le ruissellement de surface pouvant transporter diverses particules font de ces milieux
des réceptacles de micro- et nanoplastiques (Blasing & Amelung, 2018; Ng et al., 2018; Zhu et al., 2018). En
France, seuls quelques travaux ant abordé la question de la pollution des sols par les microplastiques
{(Wahl et al.,, 20217; Watteau et al., 2018).

Afin d’améliorer les connaissances sur la présence de microplastigues dans les scls frangals, le consortium
ADEME - INRAe a souhaité gue des analyses de sols soient conduites. Pour ce faire, 33 échantillons de sols
issus d’une collecte organisée par 'INRAe d'Crléans pour le compte de I"Anses {Agence naticnale de
sécuUrité sanitaire) ont été envoyes a I'lnstitut de Recherche Dupuy de L&dme (IRDL) & Lorient. Parmi ces 33
echantillens, 21 provenaient de sols de grandes cultures, 4 de vignes et vergers, 4 de prairies et 4 de foréts
{Figure ).
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Figpure T Localisation des sites d'échantillonnage des sols analysés dans le cadre du projet MICROSOF.
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1.2. Objectifs de la mission

Le projet MICROSOF visait & établir les premiéres références naticnales sur la contamination des sols
frangais par les microplastiques. Les principaux objectifs de I'étude étaient les suivants ;

e Développer un protocole d’extraction et de caractérisation des microplastiques piégés dans
différents echantillons de sol.
*  Quantifier {nombre) et caractériser (nature chimique, taille) les microplastiques extraits.
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2. Méthodologie

2.1. Sélection des sites du Réseau de mesures de la qualité des sols

2.1.1. Le Réseauv de mesures de la qualité des sols

Le Groupement d’intérét scientifique Sol (GIS Sol) a été créé en 2001 afin de constituer et gérer un
systeme d’information sur les sols de France et répondre & des demandes des pouvaoirs publics et de Ia
société au niveau local et national. Dans le cadre de sa mission de collecte des données sur les sols, le GIS
Sol a ainsi mis en place le Réseau de mesures de la qualité des sols (RMGQS) qui constitue un cadre national
pour la collecte des données sur les sols et leur évolution. Les objectifs de ce programme sont de faire un
état des lieux de la qualité des sols frangais et d'observer leur évolution (Arrouays et al., 2002, 2003). La
mise en place du réseau, sa coordination et son suivi ont été confiés a 'unité Infosol du centre INRAe Val
de Laoire {Orléans).

Le RMQS repose sur le suivi de 2240 sites répartis uniformerment sur le territoire frangais (2170 sites en
métropole et 70 sites en Cutre-mer), selon une maille de 16 km {Erreur ! Source du renvoi introuvable.).
Les sites préleveés sont situés au centre de chague maille et sont représentatifs des occupations des sols a
I'échelle naticnale. Les échantillonnages de sols et les mesures effectuées pour chague site sont
renouvelés tous les 15 ans.
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Figure 21 Répartition des 2240 sites du RMQS. Source : Manue! du RMQS (Jolivet et al., 2078)

La premiére campagne du RMQS s'est déroulée sur la période de 2000 & 2015 (2009 en métropole), la
deuxigme campagne du RMQS a été démarrée en 2016 et est prévue jusqu’en 2030 (2027 en métropole).
Environ 8% des 2170 sites de métropole (approximativement 180 sites) sont sélectionnés pour étre
prélevés chaque année. La collecte des données et des échantillons doit &tre effectuée en suivant les
protocoles décrits dans le manuel RMQS produit par I'Unité Infosol {Jolivet et al., 2018).

2.1.2. Sélection des sites et échantillonnage
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La selection des sites a été faite dans le cadre d'un autre projet financé par 'Anses ;. le projet Phytosol.
Pour ce projet traitant de la surveillance des pesticides dans les sols, une cinguantaine de sites ont été
sélectionnés parmi les 360 sites prévus pour les années 2019 et 2020. Compte-tenu de la demande de
I'Anses de se focaliser principalement sur des sites agricoles, la majorité des sites étaient en grandes
cultures, vignes et vergers et quelques sites en foréts, prairies et friches.

La méthode de sélection des sites utilisée est basée sur un algorithme statistique cLHS {conditicnned
Latin Hypercube Sampling) introduit en sciences du sol par Minasny, B. and McBratney {2006) {Minasny &
McBratney, 2006). Cet algerithme permet de d'ebtenir un sous-groupe de sites représentatifs du groupe
initial {ici tous les sites des années 2019 et 2020) en se basant sur des critéres spécifiques. Les variables
choisies pour la sélection étaient ; la teneur en carbone, en argile, le pH et une variable de répartition
géographique qui est I'hydro-éco-région {(Wasson et al.,, 2004}, Le sous-groupe de sites final présentait ainsi
une distribution de ces variables représentative de celle de tous les sites RMQS prévus en 2019 et 2020
par catégorie d'occupation.

Pour le projet MICROSOF qui a cemmenceé aprés Phytosol, 42 échantillons prélévés en 2020 ont £té
envoyés directement depuis le terrain jusqu'au laboratoire de Lorient, et 33 d'entre eux ont pu étre
analysés (Figure 7).

Le protocole d'échantillonnage appliqué est celui défini par le RMQS et détaillé dans le manuel RMQS,
disponible en libre accés sur le site du GIS Sol {https//www.gissol.fr/le-gis/programmes/rmgs-34). Le
prélevement est effectué dans des conditions climatiques et d'humidite du sol favorables, ce qui exclut
les échantillennages sur des sols trés secs ou gorgeés d'eau.

La surface déchantillonnage correspond a un carré de 20 m x 20 m, divisé en 100 placettes élémentaires
de 2 mx 2 mchacune (Erreur ! Source du renvei introuvable.). A chaque campagne RMQS (4 sont prévues
pour l'instant), 25 placettes sont échantillonnées correspondant au numéro de la campagne. Pour la
campagne RMQS 2 de 2016 5 2027, ce sont donc les placettes portant le numéro 2 qui sont prélevées.

Surface
d’'echantillonnage
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Figure 3 Dispositif d'échantillonnage RMQS (foliver et al, 2018). Les cerclay verts correspondent aux placettes
echantiifonnées fors de la seconde campagne (2076 - 2027)

Un échantillon compaosite consiste a mélanger 3 parts égales les 25 échantillons effectués sur chagque
placette élémentaire. Les échantillons sont prélevés & l'aide d'une tariere de diamétre 7 cm. Une fois les
25 échantillons préleves, ils sont mélangés dans un bac en plastique et plusieurs aliquotes sont constituées
afin d'étre envoyées aux différents lakorateires, dont I'IRDL. La profondeur d'échantillonnage choisie
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pour le projet Phytosol était de 0 — 20 cm. La quantité de sol envoyée a I'IRDL était d'environ 1 kg par
echantillen.

Chaque echantillonnage fait I'objet d'un rapport d’intervention. Ce dernier permet de renseigner toutes
les informations pertinentes sur I'état du site au moment de l'intervention. ¥ sont inscrits notamment les
changements d'occupation cu les observations sur les conditions de prélévements, y compris |a présence
de déchets et débris plastiques. Une enquéte est égalermnent réalisée auprés des exploitants de |a parcelle
afin de collecter des informations sur les pratiques agricoles (travail du sol, fertilisation, traiterments
phytosanitaires..). Des questions sur les pollutions plastiques éventuelles ont été rajoutées dans les
enquétes, ainsi que sur l'utilisation de baches plastiques. Cependant, relativement peu d'exploitants
répondent en détail 4 ces questions liées aux plastiques.

2.2.Préparation des échantillons (selon NF 1SO 11464)

2.2.1. Séchage des échantillons

Les echantillons étaient préparés suivant la norme NF ISO 11464 Pour chacun des échantillons, le matériau
était étalé en couche d'épaisseur inférieure & 5 ¢, dans des barguettes en aluminium afin de limiter les
contaminations potentielles par des particules de plastiques. La préparation était ensuite séchée 340+ 2
°C dans une étuve jusqu’a stabilisation de la masse (enviren une semaine). En présence d'agrégats, les
échantillens étaient €crasés a la main en cours de séchage a I'aide d'une spatule en acier inoxydable ou
dans un mortier avec un pilon en veillant & eéviter toute contamination.

2.2.2. Tamisage des échantillons secs

Aprés séchage, les échantillons étaient tarmisés sur des tamis inox de maille 5 et 2 mm. Lors de cette étape,
les élérments les plus grossiers {cailloux, branches, racines) étaient &liminés. Les agrégats restants étaient
également écrasés,

2.2.3. Sous échantillonnage manvel

Les echantillons étaient ensuite séparés en trois sous-echantillons en suivant le protocole propose par les
normes NF 1S 11464 et NF EN 1SO 566713, Ainsi, les échantillons étaient mélangés et étalés en une
couche fine dans un récipient en inox, puis séparés en guatre parties égales (quartiers). Deux des quatre
parts étaient combinées en diagonale et les deux autres écartées de 'analyse. Cette opération était
répeéteée jusqu'a l'obtention de la quantité de sols désirée : trois sous-échantillons de 50 g (masse séche).

2.3.Purification des échantillons

2.3.1. Tamisage humide - fractions <2 mm

Les sous-echantillons étaient ensvite tamisés par vole humide sur des tamis inox de maille 50 um afin
d'éliminer les fractions les plus fines {i.e. les argiles [< 2 um], les limons fins [2 ; 20 pm] et les limons grossiers
[20; 50 um]). Cette étape permettait de tenir compte des difficultés techniques de la filtration pour des
particules de cette échelle (e.g. colmatage des filtres). Pour chacun des sous-échantillons, le refus des
tamis compris entre 30 um et 2 mm &tait ensvite transfére dans un bécher et mis a séchera 40 + 2°C dans
une étuve,

2.3.2. Elimination de la matiére organique (MO) : Réaction de Fenton

Cette partie du protocole repose sur des travaux récents portant sur l'extraction de microplastiques
contenus dans les sols (Hurley et al., 2018; Ranneklev et al,, 2019). Elle implique I'utilisation de la réaction
de Fenton, composée de deux réactifs : une solution de peroxyde d'hydrogéne (H:Oz) a 30% et une
solution de catalyseur d'heptahydrate de fer (I} 4 5%. La solution de catalyseur était préparée en ajoutant
5 g de sulfate ferreux heptahydraté (FeSO- 7 H0) 8 250 mil d’eau déminéralisée. La solution &tait ajustée
& pH 3,0 & I'aide d'acide chlorhydrique (1 M). La digestion était ensuite effectuée. Ainsi, des volumes
identiques de H:Oz et de la sclution de catalyseur étaient ajoutés simultanément par petits ajouts de 5
10 mil, jusgu’a élimination de la matigre organique. La réaction étant exothermique, la température était
maintenue & moins de 40°C en placant par intermittence les échantillons dans un bain de glace afin de
ne pas risquer d'abimer les particules de plastique.
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Il est important de souligner que la digestion n‘est jarmais parfaite et que de la matiére organique résiduelle
pouvalt persister malgré ces traitements.

Aprés cette phase de digestion, les particules &taient laissées a sédimenter pendant 12 a 24 h. Le
surnageant était ensvite filtré. Pour cela, des filtres métalliques en acier inoxydable de maille 50 pm ont
&té utilises (un filtre par réplicat). Pour finir, les échantillons étaient transférés dans des Falcons de 50 ml
{1 Falcon par réplicat). Les filtres correspondant a chaque réplicat étaient conserveés pour tre inspectés
vltérieurement.

2.3.3. Elimination de la matiére inorganique : séparation par densité a
Fiodure de sodium (Nal)

La séparation des particules inorganigues et organiques était réalisée a 'aide d'une sclution saturée
d'iodure de sodium (60 % wjw) (densité 1,80 g/ml) {Hurley et al., 2018, Kedzierski et al., 2017, Ranneklev et
al., 2018). Pour ce faire, 40 ml d'eau deminéralisée étaient ajoutés a 60 g de Nal (masse finale de la solution
=100 g). Les Falcons contenant les échantillons étaient remplis avec cette solution, agités pendant 2
minutes et laissés & décanter pendant 12h. Le surnageant était ensvite filtré a travers un tarmis 315 um et
un filtre métallique en acier inaxydable de maille 50 um. Le but était de séparer les particules de « grande »
taille ([315 pm ; 2 mm[} de celles de « petite » taille {50 ; 315 um[). Le contenu du tamis 315 um £tait mis
dans une boite de Pétri. Les particules présentes sur le filtre métallique 50 um étaient transférées sur un
filtre en vibre de verre, lequel était ensvite placé dans une seconde bolte de Pétri. Les filtres métalliques
carrespondant 3 chague réplicat étaient conservés pour €tre inspectés ultérieurement. Le tout était
ensuite mis a sécher dans une etuve 3 40°C_ Les étapes d’agitation, de décantation et de filtration étaient
réalisées 3 deux reprises.

Pour réduire les quantités utilisées, le Nal était recyclé (Kedzierski et al., 2017). En effet, les sels de Nal sont
coldteux et peuvent présenter un risque pour environnement s'ils ne sont pas éliminés correctement
{toxicité aigué pour le milieu aguatigue).

o |7 sous- Tamisage Eiminationde | " Séparation par Filtration du Analyse
Séchage 40°C | echonllionnage | humide & la MOs* N densiteé ¢y surnageant .| phoos + [ogiciel
Tn-nisogé 5 & 2mm Triplicats de 50g Eliminer les fracfions Réuc‘Iio‘n de Fenton Solution saturée Fll-'rt‘ﬁ 300um de traitement
\ J (poids sec) ) | les plus fines (<50um) | | T°C < 40°C | de Nal | et 50um | dimage. FTIR

*Matiére Organigque du Sol

Figure 4 Principales étapes du protocaole dlextraction de microplastiques appliqué sur les chantillons de sol du
projet MICROSOFE Tailles des particules étudiges (375 um 5 mmi.

2.4.Caractérisation et quantification des microplastiques

N. B.: Seules les particules appartenant a la fraction [315 um ; 5 mim[ ont €té analysées. En effet, la grande
guantité de matiére organique résiduelle dans les fractions inférieures & 315 um rendait impossible
I'analyse des particules avec les technigues 3 disposition au laboratoire. Les fibres ont également été
extraites de I'analyse ; leur faible diamétre {< 100 um) rendait leur identification impossible avec I'ATR-
IRTF. De plus, les blancs de laboratoire contenaient en moyenne 57 + 28 fibres provenant de
centaminations extérieures.

Apres extraction, chaque bolte de Pétri &tait prise en photographie {Niken D850, objectif AF-S VR Micro-
Nikkor 105mm f/2.8G IF-ED) et analysée sous loupe binoculaire afin de détecter et isoler les potentiels
micreplastiques. Les particules sélectionnées étaient ensuite identifiées par spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (ATR-IRTF Yertex70v, Bruker),

Les photographies étaient ensuite analysées & 'aide du logiciel de traitement d’'image Fiji {Schindelin et
al,, 2012) afin de compter et obtenir les dimensions {diamétre de Féret, surface) des particules
appartenant bien aux catégories chimiques des plastiques.

La limite de détection de la méthode est de 0,3 MP{50g de sol sec, soit 6,7 MP/kg de sol sec.
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Figure 5 Etapes de caractérisation ef de quantification des microplastiques extraits. Tatlles des particules étudides !
1315 um 5 mm).

2.5.Validation du protocole

Afin de valider la méthodclogie proposée, le protocole a té appliqué sur un échantillen de sol de forét
préleve prés de 'UBS {environ 2 kg). Deux triplicats ont été constitués
- Un triplicat contréle (échantillons 1, 2 et 3),
- Un triplicat ensemenceé en microplastiques appartenant aux catégories chimiques les plus
couramment retrouvées dans le milieu naturel (PE, PP, PS, PVC, PA) (échantillons 1, 2" et 37).

Les particules de plastique ont été obtenues par cryobroyage. 10 fragments de chaque type (PE, PP, PS5,
PVC et PA), de tallle comprise entre 500 um et 1 mm, ont été ajoutés aux réplicats 1/, 2’ et 3'. Les
rendements d’extraction ont ensuite été calculés {efficacité de la purification, taux d'extraction des
microplastiques). Afin d'évaluer I'efficacité de la purification, des pesées (poids sec) ont été effectuées
entre chaque étape. L'intégrité des particules a finalement té évaluée par microscopie et spectroscopie
infrarouge a transformée de Fourier {(IRTF) avant et aprés extraction.

2.6.Précavtions

Toutes les étapes du protocole, en fonction des matériaux et des outils utilisés, peuvent contaminer les
echantillens de sols en microplastiques. Par conseéquent, différentes mesures ont été prises ; travail sous
hotte, échantillons maintenus couverts, emploi de matériaux en verre ou en acier inoxydable {autant gque
possible), matériel nettoyé et rincé a I'éthanol et & I'eau distillée avant usage, nettoyage régulier des
espaces, Utilisation de blouses de laborateire en coton et de v&tements en fibres naturelles, blancs intra-
laberatoire (eau distillée),
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3. Bilan [ Principaux résultats obtenus

3.1. Validation du protocole

3.1.1. Efficacité de la purification (triplicat contrdle)

Aprés analyse du triplicat contréle, aucun microplastique de taillle comprise entre 500 um et 1 mm n'a été
retrouve.

De plus, sur les 3 réplicats, 99,1 + 0,8 % des matiéres organiques et inorganiques ont été éliminges en
mayenne. Plus précisément, 14,4 + 0,9 % de la masse initiale ont &té éliminés apreés le tamisage humide,
259 +£1,3 % aprés la réaction de Fenton et 58,8 + 0,8 % aprés la séparation par densité. Il est & noter gque
ces valeurs dépendent des caractéristiques de I"échantillon (teneurs en matiéres organiques et
inorganigues notamment).

3.1.2. Taux d’extraction des microplastiques

Des taux moyens d’'extraction de 97 + 58 %, 93 +585%,100 + 0,0 %, 93 + 58 % et 97 + 5,8 % ont éte
obtenus pour les fragments de PE, PP, PS, PA et PVC respectivernent.

3.1.3. Intégrité des microplastiques

Aprés observation a la loupe bincculaire et analyse des spectres, les microplastiques ne présentaient
aucun signe apparent de dégradaticn. Seuls les fragments de PA exhibaient une coloration brune aprés
extraction, pouvant les rendre plus difficiles & discriminer visuellement {(voir Annexe 1) Toutes les
particules restaient toutefois parfaitement identifiables a I'IRTF {voir Annexe 2). Des dépdts pouvaient
également étre observés 4 la surface de certains microplastiques {tous types confondus).

3.2.Y a-t-il des microplastiques dans les sols francais ?

3.2.1. Fréquence de contamination des échantillons

Des microplastiques ont été retrouves dans 76 % des echantillons (25/33 échantillons), Parmi eux, 64 %
contenaient des MP dans au moins 2 réplicats (16/25 échantillons).

La présence de MP variait relativement peu selon 'occupation des sols, Des MP ont &té retrouves dans
tous les echantillons de prairies (4/4 echantillons), dans plus des trois quarts des échantillons de grandes
cultures (17/27 échantillons), dans 3 des 4 échantillons de vignes et vergers et dans 1 seul des 4 £chantillon
de foréts {voir Tableau 1).

3.2.2. Quantités de microplastiques retrouvés

Un total de 79 MP compris entre 315 um et 5 mm ont éte retrouves dans I'ensemble des échantillons. Les
guantités variaient entre 0,0 et 4,0 MP/50g, avec une meédiane globale de 0,4 MP/50g et une moyenne
globale de 0,8 + 0,9 MP/50g (Tableau 1, Figure B),

Les échantillons de prairies étaient globalement plus contaminés avec un nembre median de 1,5 MP/50g,
devant les échantillons de grandes cultures (0,7 MP/50g), de vignes et vergers (0,3 MP/50g) et de foréts (<
0,3 MP/50g). Ces résultats sont cependant & nuancer au regard des nombres d'échantillons différents
entre les occupations.

Afin de pouvoir comparer ces données avec la littérature, les quantités de microplastiques pour 50 g de
sol ont été extrapoelées pour obtenir des résultats par kg de scl sec (Tableau 1)

Tableav 7. Quantités de microplastiques de tailie |315 um ) 5 mm| détectés par occupation de sol. Les résultaty
obtenus pour 50 g de sol sec (moyenne, mediang) ont été extrapolés pour obtenr las valeurs pour T kg de sof sec.
Wb nombre, MPmicroplastiques.

Nombre Nb Nb Nb MPfkg | Nb MP/kg

Nombre d‘échantillons | Nombre MP/50g MP/50g
d’&chantillons contenant de MP
des MP

Moyenne Médiane
Médiane +écart- {rmin-rmax}
{min-rmax} type

Occupation
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Moyenne

+ écart-
type
Grandeas 07 13
cultures 21 17 45 0,7+09 0.0-17) 13217 (0.0-33)
. 0,0 0,0
Foréts 4 il il 01+03 (0.0-0,3) 17+58 00-67)
- 15 30
Prairieg 4 4 19 16+14 03-30) 32+28 (6.7 —60)
Yipres et 0,3 6,7
verpers 4 3 14 12+1%9 (0.0—40) 23+ 39 (0.0—80)
0,4 84
Total 33 25 79 08+08 0,0-4,0) 15+ 23 0,0 80)
4,5
4 1 0] o
3,5 Q1
§ 3 - Omin
3 251 ® moyenne
8’ /N
0 2 =médiane
o
Z 15 215 0 max
zZ
1 X N x Q3
° - 07
0,5 1 - () &
| ! ke °
0 T = T u,G T =]
Global Grandes cultures Foréts Prairies Vignes et vergers
n=33 n=21 n=4 n=4 n=4

Figura 6 Abondance en nombire de microplastiques de tailie | 315 um ) 5 mmi en fonction de lMutilisation des sols,
pour 50 g de sol sec. La médiane, fa movenne, 'dcart interguartile, le minimum et le maximurm sont représentds.

Les quantités de MP retrouvés variaient entre les échantillons, méme entre des sols soumis 3 un Méme
type d'occcupation (Figure 7). Par exemple, parmi les 4 échantillons de vignes et vergers, le n® 2124 etait le
plus contaminé avec 4,0 + 2,0 MP/50g (moyenne des 3 réplicats), contre 0,3 + 0,6 MP/50g pour les n® 1982
el 2232 et 0,0 + 0,0 MP/50g pour le n® 1961, Parmi les 4 échantillons de foréts, 1 seul MP a €té retrouve,
dans 1 réplicat de I'échantillon n® 1643 {soit 0,3 + 0,6 MP/50g en maoyenne).
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Occupation des sols
@ Froréts

O Grandes cultures
O Prairies

@ Vignes et vergers
Nb MP/50qg (sol sec)

U

o i [ —

(£ Maialen PALAZOT

Fligure 7 Abondance en nombrre de microplastiques de tailie |1315 urm ;) 5 mimnf pour les différents sites
c'échantillonnage du projet MICROSOF. La tallle dey cercles est proportionnelle av nombre de MP retrouves pour 50
8 de sol sec (moyenne des 3 réplicats). Les nombras associés aux Doints corraspondent aux numeros des sifes du
RMQS.

3.2.3. Natures chimiques des microplastiques extraits

Le polyéthyléne (PE) était le polymére prédominant dans les échantillons, |l représentait 56 % de la totalité
des MP extraits, 44 % des MF des échantillons de grandes cultures, 68 % de ceux de prairies et 79 % de
ceux de vignes et vergers.

Le deuxiéme type de polymeére le plus fréquent &tait le pelypropyléne (PP). Il représentait 30 % de la
totalité des MP extraits, 38 % des MP des échantillons de grandes cultures, 26 % de ceux de prairies et 7 %
de ceux de vignes et vergers.

D'autres polymeéres ont €té retrouvés en moindre quantités; méelange PE/PP (5 % de |a totalité des MP),
polystyréne (PS) (3 %), polychlorure de vinyle (PVC) (3 %), polyéthyléne téréphtalate (PET) {1 %),
polyuréthane (PU) (1 %), époxy {1 %) (Figure 8).

1%

3%
3%

4%
2% 5%

n
Do 2%

100% 1%
90% 1%
80%

70%
60%

50%
40%
30%

20%

10%

0%
Global Grandes cultures Prairies Vignes et vergers

n=79 n=45 n=19 n=14

HMPE EmPP mmélange PE/PP mPS EPET mPVC EmPU HEpoxy

Figura 8 Proportions des natures chimigues des microplastigues de taille (315 um ) 5 mimf retrouvés & échelie
alobale, dang les échantilions de grandes cultures, de prairies et de vignes et vergers. Les échantillonys de foréts ne
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sont pas représentés en raison du faible nombre de MFP reftrouves (T seu! MPL 0 - nombre de MP, PE : polyéthylane, PP
polypropyléne, PS: polystyréne, PET @ polyéthyléne téréphtalate, PVC ! polychiorure de vinyle, PU : polyuréthane.

3.2.4. Tailles des microplastiques extraits (diamétre de Féret, surface)

Le diameétre de Féret médian des particules (entre 315 um et 5 mm} était de 1 035 pm. Le minimum était
de 386 pm et le maximum de 4 525 pum. La Figure 9 montre la distribution des diamétres de Féret de tous
les MP analysés (=5 mm compris). La majorité des MP {34 %) avaient un diamétre de Féret compris entre
500 um et 1 mm.

40%
35% -+
X 30% -
Y 25% -
c
g 20%
S 15% -
w 10% -
= N
0% \
ST RC I S
b & Y v b 4>
O & &
v
Diamétre de Feret (um)

échantitions confondus.

La surface médiane des particules {dont le diamétre de Féret était compris entre 315 um et 5 mm) était
de 0,278 mm?2 Le minimum était de 0,048 mm? et le maximum de 6,538 mm?. La Figure 10 montre la
distribution des surfaces de tous les MP analyseés (Féret = 5 mm compris). La majorité des MP {55 34) avaient
un diameétre de Féret inférieur ou égal & 0,500 mm?.
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Figure 10 Histogramme de distribution de fréquence des surfaces de tous les microplastiques extraits, tous
gchantilions confondus. Les measures ont éte effectuées a aide du logiciel de traitement dlimage Fijl.

3.3.Discussion

Le projet MICROSOF visait a établir les premiéres références nationales sur la contamination des sols
frangais par les microplastiques. Il s'agit de la premiére étude caractérisant l'ampleur de cette
contamination a I'échelle de la métropole frangaise, sur des sols soumis & différents usages agricoles et
n'ayant pas recu d'apport directs de plastiques par le biais d'applications de boues cu de paillage.
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3.3.1. Caractéristiques de la contamination des sols du projet
MICROSOF

La majorité (76 %) des 33 sols analysés contenaient des microplastiques. Ce résultat sermble indiguer une
contamination ubiquiste des sols. Contrairement aux Toréts, la majorité des sols de prairies, grandes
cultures et wvignes et wvergers étaient contaminés, suggérant que le risque de pollution par les
microplastiques est plus élevé dans les terres soumises aux Interventions humaines que dans les espaces
naturels. Ces observations rejoignent celles faites par Corradini et al. {2021} au Chili. Leur étude est une
des rares a présenter des données a I'échelle régionale sur la présence de microplastiques dans les sols
soumis a différentes utilisations. lls ont ainsi trouveé des preuves de pollution par les microplastiques dans
des sols agricoles et des prairies gérées par 'Homme, mais pas dans les prairies naturelles. Les auteurs ne
sont cependant pas parvenus a identifier de source claire de pollution{Corradini et al., 2021). Dans le cas
du projet MICROSOF, les enquétes du RMQS n'ent pas non plus permis d'identifier de scurce claire de
contamination, & part pour le site n"2119 pour lequel le guestionnaire fait mention de nombreux
macrodéchets sur le lieu de préléverment. Sur 10 des 20 autres sites contamings, les enquétes signalent la
présence de route(s), zone(s) industrielle(s), agglomératicon{s), ou déchetterie, dans un rayon de 100 m & 1
km selon les sites, Cependant, des routes ont également été signalées a proximité de sites o0 aucun MP
n'a eté retrouve (échantillons n®245 et 18&1).

Des microplastiques ont été détectés dans tous les compartiments environnementaux (riviéres et lacs,
mers et océans, sols et sédiments, air) des zones les plus urbanisées et industrialisées aux zones les plus
reculées {Akdogan & Guven, 2019). En ce qui concerne la contamination des sols, I'essentiel des données
publiées proviennent de sites chinois. Seules quelques études ont été menées en Europe et en Ameérique.
De plus, la plupart des travaux existants se sont concentres sur des sols agriceles et horticoles ayant recu
des apports de boves d'épuration et/ou de paillage plastique {Biks & Kaupenjohann, 2020). Ceci peut en
partie expliquer pourquoi les quantités retrouvées dans notre étude étaient généralement inférieures aux
données rapportées dans d'autres travaux menés sur des sols européens, Par exemple, dans des sols de
grandes cultures de la province de Valence (Espagne) recevant un épandage annuel de boues d'épuration,
Van den Berg et al. {2020) ont trouvé des quantités de microplastiques 100 & 500 fois supérieures aux
nétres (moyenne de 13 + 17 MP/kg pour les grandes cultures dans notre étude) (van den Berg et al,, 2020},
AU Danemark, les quantités mesurées par Vollertsen & Hansen (2017} dans un sol agricole ayant recu des
épandages de boues d'épuration atteignaient 71 000 eléments/kg en moyenne (Vollertsen & Hansen,
20177, soit plus de 5000 fois la valeur moyenne des sols de grandes cultures analysés dans le cadre de
MICROSOF.

Cependant, les différences entre nos résultats et ceux de la littérature ne s'expliqguent pas seulement par
la présence ou non de sources connues de MP. Les tailles considérées jouent également un rdle majeur
dans les quantiteés de MP retrouves. Par exemple, Piehl et al. {2018) ont étudié un site d’agriculture
conventicnnelle dans le sud-est de |'Allemagne, sans paillage plastigue ni application de boues
d'épuration ou dengrais organiques {Piehl et al., 2018). Les auteurs ont trouveé des quantités inférieures a
nos donnees, de 0,34 = 0,36 MP/kg en movenne, Toutefois, seules les particules comprises entre 1 et 5
mm ont été analysées. Les plus petits MP ont été ignores, alors qu'ils seralent predominants, comme le
montrent nos résultats et ceux de plusieurs études (BUks & Kaupenjohann, 2020; Ding et al., 2020; Huerta
Lwanga et al,, 2007; Wang et al,, 2020; G. 5. Zhang & Liu, 2018). A l'inverse, les quantités mesurées par
Corradini et al. {(2021) dans les échantillons de terres agricoles (306 + 360 MP/kg) et de prairies gérées par
I'hormme (184 = 266 MP/kg) sent 10 fois supérieures a celles retrouvées dans les échantillons de grandes
cultures {13 £ 17 MP/kg) et de prairies (32 + 29 MP/kg) du projet MICROSOF. Les sols considérés dans leur
étude n'avalent pourtant pas non plus recu d‘apport direct de plastique & leur connaissance {Corradini
et al,, 2021). Cependant, la taille minimale des MP analysés par les auteurs était de 0,005 mm?, contre
0,048 mm? pour MICROSOF.

Enfin, étudier ou non les filres affecte directement les gquantités de MP mesurées. Dans la présente étude,
les microfibres n'ont pas été considérées pour des raisons techniques | contaminations extérieures {57 +
28 fibres en moyenne dans les blancs de laboratoire) et caractérisation impossible avec le matériel 3
disposition. Or, les fibres étaient présentes en grandes quantités, voire majoritaires dans plusieurs études,
notamment dans les travaux de Corradini et al {2021} (BUks & Kaupenjohann, 2020; Corradini et al., 2021},
Les guantités de microplastiques ont de ce fait probablement été sous estimées dans le projet
MICROSOF.

En ce qui concerne les natures chimiques, la majorité des études rapportent gue le pelyéthyléne et le
polypropyléne sont les matériaux les plus couramment retrouvés (BUks & Kaupenjohann, 2020). Notre
étude suit également cette tendance. Par ailleurs, de nombreuses études font mention de la présence

projel MICROSOE - Recherche de ricroolas_igaes czns 33 sols rzncais — Rappor. Tnal 1171 @



de polyamide {PA) (cu nylon) et de polyester (BUks & Kaupenjohann, 2020}, des polyméres largement
utilisés dans lI'industrie textile {Sait et al., 20271). L'absence d’analyse des fibres expliquerait 'albbsence de
ces familles de plastiques dans les analyses.

3.3.2. Limites de I'étude et perspectives d’amélioration

Bien que le nombre d’études sur la contamination des sols par les microplastiques augmente chaque
année, différents facteurs rendent la comparaison avec ces travaux difficile.

e Types de sols et sources étudiés

Les travaux existants se sont largement concentrés sur des sites agricoles et horticoles ayant recu des
apports de boues d'épuration etjou de paillage plastique. A l'inverse, les zones industrielles et naturelles,
ainsi que les sols sans apport connu de plastigue sont peu cu pas étudiés. Les recherches sur les sols
soumis & d’autres sources de contamination telles que les composts et digestats, les décharges, ou les
dépdts issues de routes (p. ex. usure des pneus) restent également fortement sousreprésentées ou font
globalement défaut {(BUks & Kaupenjohann, 2020). Des études supplémentaires sont donc nécessaires
pour affiner nos connaissances sur l'ampleur du probléme et ses conséguences environnementales.

e Méthodes d'extraction des MP

Un autre aspect rendant difficile la comparaison entre les études est le manque de standardisation des
méthodes d'extraction et d’analyse des MP. Les methodes existantes sont diverses et présentent toutes
des avantages et incanvénients. Les méthodes utilisées dans la présente étude ne font pas exception.

Far exemple, le chaoix a été fait d'analyser des sous-€chantillons de 50 g, ce qui représente une guantité
relativement élevée par rapport a ce gue I'on peut trouver dans la littérature. En effet, beaucoup d'études
fontle choix de n‘analyser que 1410 g d’échantillen{Corradini et al., 2021, Hurley et al., 2018; van den Berg
et al, 2020). La durée des différentes étapes d’extraction, notamment la digestion, s'en trouvaient
allongées, limitant ainsi le nombre d'échantillons pouvant étre analysés dans le temps de I'étude,
Cependant, cela a permis d’avoir un seuil de détection plus bas. En analysant des quantiteés plus faibles,
certains échantillons auraient pu &tre classés a tort comme des faux négatifs.

La matiére organique du sol pouvant interférer avec 'analyse des MP, il est recommandé de I'"éliminer
{Thomas et al,, 2020}, La réaction de Fenton a eété utilisée, en contrdlant la température, comme preconise
par plusieurs études (Hurley et al., 2018; Prata et al,, 2019; Thomas et al,, 2020). Cependant, la digestion
n'étant jamais parfaite, de la matiére organique résiduelle pouvait persister et g&ner 'examen des MP. De
plus, en raison des quantités relativement élevées d'echantillon, cette étape du protocole s'est révélée
parfois trés chronophage.

Les solutions utilisées pour séparer les MP de la fraction minérale du sl varient grandement entre les
études. Le nembre de MP extrait peut étre différent selon la densité de la solution (Thomas et al., 2020).
Afin d'extraire méme les MP les plus denses, une solution saturée d'iodure de sodium {Nal) a éte utilisée,

e Méthodes de caractérisation et de gquantification

La détection visuelle des MP sous microscope employée dans la présente étude est critiquable. Les risques
d'erreur peuvent étre importants, ¢’est pourquoi cette méthode deoit toujours &tre complétée par une
étape d'identification chimique des particules {(Primpke et al,, 2020; Thomas et al., 2020}, Dans 'étude,
cette méthode demeurait néanmoins la plus simple et la plus rapide a mettre en ceuvre. Afin de mieux
distinguer les MP des impuretés, certaines publications ont recours a Une étape de chauffe des particules,
Apres la séparation par densité, le résidu dans le surnageant est analysé en comparant des images prises
avant et aprés le chauffage de I'échantillon. Les particules fondues sont alors identifiées comme des
polymeres thermoplastiques {van den Berg et al., 2020; S. Zhang et al, 2018). Cette piste d’amélioration
a commenceé a étre etudiée dans le cadre du projet MICROSOF, mais nécessite des essals
supplémentaires.

Dans le cadre de ce projet, les fibres et les MP inférieurs a 315 pm n'ont pas €té analysés suite a des
difficultés techniques {voir 2.4) Or, dans plusieurs etudes, Une grande partie des microplastiques
mesuraiententre 50 et 250 um{Thamas et al., 2020). La guestion se pose alors de savair comiment analyser
les petits MP dans des matrices si complexes, Thomas et al. (2020) et Primpke et al. (2020) suggérent
différentes méthades selen les gammes de tailles étudiées ; détection visuelle au microscope optique
pour les particules = 500 um, {microjspectroscopie IRTF ou Raman pour les particules plus petites, ou
encore méthodes thermoanalytigues basées sur la masse {p. ex. pyrelyse GC/MS) et spectroscopie RMN
guantitative par exernple {Primpke et al,, 2020; Thomas et al., 2020). L'automatisation des analyses est
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également une piste prometteuse qui permettrait une détection plus rapide et plus fiable des MP,
notamment de petite taille (Cowger et al., 2020; Primpke et al., 2020).

Enfin, le comptage des particules par classe de taille est |a technigue la plus couramment utilisée pour
quantifier les microplastiques. Cependant, seule, elle n'est pas adaptée a tous les objectifs de recherche.
De nombreux chercheurs soutiennent que les résultats massigques scnt plus robustes et mieux adaptés
aux comparaisons inter-etudes et a la medélisation que les comptages de particules (Cowger et al,, 2020;
Thomas et al., 2020). L'idéal serait donc de fournir des résultats a la fois en nombre et en masse de MP.
Dans le cadre du projet MICROSOF, le normbre de MP était cependant trop faible pour parvenir 4 les peser.
D'un point de vue méthodologique, Thomas et al. (2020)censelllent d'employer les méthodes
spectroscopigues si le nombre, la taille et la morphologie des particules présentent un intérét particulier
pour la question de recherche. Les méthodes thermoanalytiques et la spectroscopie RMN peuvent étre
utilisées en paralléle pour quantifier la poellution plastique en termes de masse {Thomas et al,, 2020).

En conclusion, il n‘existe actuellement pas de méthode efficace 3 100% pour extraire et identifier les
microplastiques. Chaque étape améne en outre un risgue de perte etfou de fragmentation des particules,
ce qui peut contribuer & une sous ou sur estimation du nombre de MP{Leitdc et al,, 2023} Par ailleurs, les
points soulevés plus haut dépendent des objectifs et contraintes de I'étude. En pratique, il peut étre
nécessaire de trouver un campromis entre la durée du projet, le nombre d'échantillons, leur niveau de
contamination présumé, les gammes de tailles que I'on veut étudier et le niveau de précision souhaité, |l
est néanmoins nécessaire d'harmaniser les methadologies, au moins & I'échelle francaise, avant que les
études ne se multiplient.
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4. Recommandations

Grace au travail réalisé dans le cadre du projet MICROSOF, des recommandations méthedologiques ainsi
que des points de vigilance peuvent &tre proposés.

RECOMMANDATIONS METHODOLOGIQUES

Echantiflonnage

* Préférer, dans la mesure du possible, un échantillonnage et un sous-échantillonnage
composites afin d'augmenter I'homogeénéité et la représentativité des échantillons.

* La guantité d'échantillons doit étre supéerieure 4 500 g pour tenir compte de la distribution
hétérogéne des particules de microplastique dans le sol.

*  Donner le maximum d'informations sur les sites échantillonnés © histerique dutilisation des
terres, pratiques de gestion agricole, caractéristiques physico-chimiques des sols, horizon
echantillenné, sources potentielles de contamination plastique a proximité {p. ex. décharges,
routes, poubelles, aires de pigue-nique..).

*  Eviter au maximum lI'emploi de plastique lors de I'échantillonnage.

Extraction

*  Préciser le nombre de réplicats par échantillon.

* Walider la méthode d'extraction utilisée par unfdes contréle(s) positifis): appliquer le
protocole sur un échantillon de sol représentatif et bien caractérisé dopé avec des MP de
nature chimique et taille connues.

*  Surveiller les sources potentielles de contamination: utiliser des blancs de laboratoire,
maintenir les récipients couverts, éviter 'emploi de plastique {voir 2.6).

*  Préciser les limites de détection associées aux méthodologies utilisées en termes de taille des
microplastiques.

Caracteérisation

*  Pour permettre la comparaiscn entre les études, donner, dans la mesure du possible, les
résultats en nombre et en masse de MP, ainsi que le maximum de détails sur les
caractéristigues des MP {nature chimique, dimensions, etc).

POINTS DE VIGILANCE

*  Selon les objectifs et contraintes de I'étude, il peut étre nécessaire d'adapter les
méthodologies employées {p. ex. adapter les quantités de sous-échantillons selen le sevil de
détection).

* Des recherches supplémentaires sont nécessaires afin de développer des méthodes
permettant d'analyser les fibres et les MP les plus petits dans des matrices aussi complexes
que les sols,

* Lenoembre d'échantillons analysés dans la présente étude demeure relativement faible, Il est
nécessaire de poursuivre les caractérisations sur d'autres sites (notamment de prairies, vignes
et vergers et feréts) afin d'infirmer, confirmer ou nuancer les conclusions de cette étude.

*  Afin d'étre en mesure de comparer les études, il est urgent d'harmoniser les mathodologies,
al meins a I'échelle frangaise,
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5. Conclusion [ Perspectives

Bien que le nombre d'études sur la contamination des sols par les microplastiques augmente chaque
année, peu d'études ont été menées sur le sujet en France. Le projet MICROSOF avait pour but d’établir
les premigres références nationales sur la contamination des sols francais par les microplastiques. A notre
connaissance, il s'agit de la premiére étude cherchant & caractériser 'ampleur de cetfte contamination a
I'échelle de la métropole frangaise, sur des sols sourmnis & différentes utilisations (notamment agricoles) et
n'ayant pas recu d'apport directs de plastiques par le biais d'applications de baoues ou de paillage.

Sur les 33 sols analysés, 25 contenaient des microplastiques. Contrairement aux foréts, la majorité des
sols de prairies, grandes cultures et vignes et vergers €taient contamings, suggérant un risque accru de
pollution par les MP des sols soumis aux interventions humaines par rapport aux espaces naturels,
Cependant, les résultats et les enquétes de terrain n‘ont pas permis d’identifier clairement les sources de
pollution. Par ailleurs, les quantités retrouvées étaient globalerment inférieures aux données rapportées
dans d'autres travaux. Ces résultats sont & nuancer car les fibres et les MP inférieurs 4 315 um ont été
écartés de l'analyse. Le fait que la majorité des études existantes se soient concentrées sur des sols
agricoles et horticoles ayant regu des apports de boues d'épuration etfou de paillis en plastique peut
egalement expliquer ces différences. De nouvelles études cibblant des sols sans apport connu de plastique
ou soumis & d'autres sources de contamination sont donc nécessaires pour compléter ces premiers
travaux. De plus, les méthodes d'extraction et d’analyse des MP utilisées dans la littérature sont diverses
el présentent toutes des limitations. Les methodes utilisées dans la présente étude ne font pas exception,
Pour toutes ces raisons, la comparaison entre les travaux existants demeure difficile. Trouver des solutions
a ces limitations et harmoeniser les méthodologies reste un défi de recherche & relever,
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6. Valorisation des résultats
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ANNEXES

Annexe 1: Photographies prises & la loupe binoculaire (x1 et x5) de particules de PE (a), PP (b), PS {c}, PA (d)
et PVYC {e) avant {en haut) et aprés {en bas) extraction. Outre une coleration des fragments de PA, des

dépdts peuvent étre observés sur la surface de Certaines PartiCUIES . 24
Annexe 2 Spectres FTIR de particules de PE (a), PP (b), PS {c), PA (d) et PYC {e) avant (en bleu) et aprés
(BN TOUEE) BT AT O i1 24

Annexe 3 Nomlbre de micreplastigues entre 315 um et 5 mm détectés par échantillon (moyenne des 3
réplicats). Les résultats obbtenus pour 50 g de 5ol sec ont été extrapolés pour obtenir les valeurs pour 1 kg
de sol sec. La limite de détection de la méthode est de 0,3 MP/50g de sol sec, s0it 6,7 MP/kg de sol sec.
Nk nombre, MP: microplastiques, PE: polyéthyléne, PP polypropyléne, PS: polystyréne, PET

polyéthyléne téréphtalate, PYC: polychlorure de vinyle, PU: polyuréthane....., 25
Annexe 4: Résultat des enquétes du RMQS pour chague échantillon étudié dans le cadre du projet
MICROSOF. Rl Rapport dliMTemi@nTION. o 26
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Annexe 1 Photographias prises a la loupe binocuiaire (x1 ef x5) de particules de PE (a), PP{h), PS (c), PA (d) et PV {g)
avant {en haut) ef aprés (en basg) extraction. Qutre une coloration des fragments de PA, des dépdts peuvent étre
observeés sur fa surface de certaines particules.

(a) Polyéthylene (b) Polypropyléne (c) Polystyréne (d) Polyamide (e) PVC

Avant

Apres

Annexe 2 Spactres FTIR de particules de PE(a), PP{b), PS(c), PA (d) et PVC (e) avant (en bleu] ef aprés (en rovge)
extraction.

(a) Polyéthyléne (b) Polypropyléne
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(c) Polystyréne
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(e) PVC
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résultats obtenus pour 50 g de sol sec ont &t extrapolés pour obtenir les valeurs pour T kg de sof sec. La imite de
détection de fa méthode est de 0,3 MP/50g de sol sec, soif 6,7 MP/kg de sol sec. Nb : nombre, MFP : microplastiques,
FE : polyéthyléne, PP polypropylénea, PS @ polystyréne, PET | polydthyiéne téréphtalate, PO polychiorure de vinyle,
FU  polyuréthane.

o Nb
éct:: ntill OC(_:upa r‘ngyben r‘ngyben TUT'?L MéElang
on -tion MP/50g, MP/kg MPQJO e PEfPP
Grande
64 g <03 <67 0 - - - - - - - -
cultures
Grande
a3 g 1,0 20 3 2 1 0] 0] 0] 0] 0] 0]
cultures
Grande
161 5 0.4 8 1 1 0 0 0 0 0 0 0
cultures
Grande
224 5 1,0 20 3 2 0 1 0 0 0 0 0
culturas
Grande
245 5 =03 <6,7 0 - - - - - - - -
cultures
448 Foréts < 0,3 < 8,7 0 - - - - - - - -
Grande
473 5 03 7 4 2 0 0 0 0 2 0 0
cultures
Grande
485 5 03 7 1 0 0 1 0 0 0 0 0
cultures
Grande
577 5 07 13 2 0 2 0 0 0 0 0 0
cultures
Grance
670 5 03 7 1 0] 1 0] 0] 0] 0] 0] 0]
culturas
700 Foréts <03 < 0,7 0 - - - - - - - -
Grance
724 5 07z 13 2 1 1 0] 0] 0] 0] 0] 0]
culturas
763 Praires 03 7 1 1 0 0 0 0 0 0 0
Grande
784 5 07z 13 2 2 0] 0] 0] 0] 0] 0] 0]
culturas
Grande
884 5 1,7 33 5 1 4 0 0 0 0 0 0
culturas
Grance
1002 5 =03 =67 0 - - - - - - - -
culturas
Grance
1070 5 1,7 33 5 3 1 0 0 1 0 0 0
culturas
Grance
1080 5 1,0 20 3 3 0 0 0 0 0 0 0
culturas
1256 Prairies 1,0 20 3 1 2 0] 0] 0] 0] 0] 0]
Grande
1352 5 1,0 20 3 0 3 0 0 0 0 0 0
cultures
1475 Prairies 3.0 &0 9 5] 2 0] 1 0] 0] 0] 0]
1580 Foréts =03 =67 0 - - -
1643 Foréts 03 7 1 0 1 0 0 0 0 0 0
1654 Prairies 20 40 5] 5 1 0] 0] 0] 0] 0] 0]
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Grance
1933 5 01 2 1 0 1 0 0 0 0 0 0
cultures
Vipres
19671 et =03 =67 0 - - - - - - - -
vergery
Wigries
1982 et 03 7 1 1 0] 0] 0] 0] 0] 0] 0]
vergery
Grande
2100 g 1,7 33 5 1 3 0] 1 0] 0] 0] 0]
cultures
Grande
2114 g 07 13 2 2 0] 0] 0] 0] 0] 0] 0]
cultures
Yipres
2124 et 4.0 a0 12 10 1 0] 0] 0] 0] 0] 1
Vergers
Yipres
2232 et 03 7 1 0 0 0 0 0 0 1 0
Vergers
Grande
10887 5 =03 =67 0 - - - - - - - -
culturas
Grande
1Mo52 5 07 13 2 0 0 2 0 0 0 0 0
cultures

Annexe 4 Résultat des enquétes du RMOS pour chaque échantillon étudie dans le cadre du projet MICROSOF RS
Rapport d'intarvention.

Comment-
Date de

N® Occupatio | Anné Corm- Infos enquéte Infos cultures aires et

N o Région mune p:‘:Le:tE% RMS51 RI RMQS 2 infos des
enquétes

64 Grandes 5020 I\Jord—Pa_s— Couin 2010/20 hon mouta}rrlje +
cultures de-Calais 20 facélie
non mais canal
g3 | CrANdeS o050 | picardie | Moislains | 0202 | duNordet labouré
cultures 1 déchetrerie
proches (~Tkm}
161 f;ftr;?\:: 2020 Picardie Coivrel 21{0?‘202 non oignon
224 | CGrandes 5050 | Normandie | Subles | 029320 | non, voie sncf luzerne
cultures 21 proche
Alsace-
champagne- hon route
245 Grandes 2020 ardenne- Muizon 07/07/20 nationale orge
cultures franche- 20
B00m
cormte-
lorraine
448 Foréts 2020 Centre Chaipo” 26/ gg’ 20 RAS
Alsace-
champagne-
rom, RN
473 Grandes 5020 ardenne- Gopney Q511620 strashourg clulturje
cultures franche- 20 100m récoltés
cormte-
lorraine
485 Grandies 2020 Bretagne Plourac'h 25{02/20 non pralrle.
cultures 2 temporaire
Alsace- . semid'un
577 f;?trlcrf: 2020 | Champagne Ech::m 17’!2?20 Man couvert aprés
) -Ardenne- ’ blé
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franche-

cormte-
lorraine
chaurne de apriculture
g70 Grandes 2020 Bretagne Cornille 12/16/202 non mals, résidus intensive
culturas 0 _
MaAls prain {rg sty
Alsace-
Champagne
200 Fordts 2020 -Ardenne- Chaumo | 19/10/202 RAS
franche- nt 0
cormte-
lorraine
saulaie depuis
10-15 ans
Grandes {passape
cultures ey 070920 RMQST en
724 deveru 2020 Bretagne Mernel 20 non 2005}, 20| trés
forét humide
Convergence
de flux d'eau
Alsace-
Champagne
L -Ardenne- Fougeroll | 30/06/20 non, RN &
783 Prairies 2020 franche- o 50 300 RAS
cormte-
lorraine
284 Grandes 2020 Pays—de—la— Mee Q510{20 non colza
cultures Laire 20 {repousses)
84 Grandes 2020 Pays—de—la— Blain 10/06/20 Nor, RN prairie
cultures Loire 20 proche temporaire
1002 Grancies 2020 Centre Herry 24/03/20 noan labouré
cultures il
1070 Grandes 2020 Pays—de—la— Mormais | 09/06/20 non, agglo Tkm prairie
cultures Loire or 20 temporaire
Grandes Aquitaine- L
cultures limousir- 26/11/202 praine
1080 : 2020 o Ormes 1o permanante RAS
devenu Poitow- 0 .
. depuis 2008
prairie Charentes
non,
Aguitaine- contamination fauchage
1296 | Praifies | 2020 | Mousite | Domeyro | 04/T1/202 | dusiteliea la RAS en mai, en
Poitou- t 0 mine
. balle ronde
Charentes d'uranium
proche
Rhone- non, zone
130 | Crandes | oayq | Alpesliede | ieux | 2020 1 ustrielle & orge
cultures France- 21
Tkm
auvergne
Rhéne-
1475 Prairias 2020 Alpeslle-de- | Frontona | 21/01/202 hon RAS
France- ] 1
auvergne
Acuitaine-
1580 Fordts 2020 I|mr?)u.c;|n— Hautefor | 2000120 RAS
Poitow- t 21
Charentes
Rhéme-
1643 Fordte 5020 Alpes-lle-de- Willard- 10/07 /20 RAS
France- de-lans 20
auvergne
Aguitaine- non, voie
. o Arnbares- rapide a Tkm, prairie
1654 Prairies 2020 lIF:r;?tL;SIT_ Bit= 28}23{20 zone temporaire RAS
) lagrave industrielle 3 {pature cheval)
Charentes
800m
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Grandes

cultures Paca- prairie
1933 devenue 2020 | Lanpuedoc- Plantiers 2023;20 non permaneante RAS
prairie Roussillon depuis 2008
{2009)
V\li?;:rft Agquitaine- non, usine &
1961 devenu 5020 I|mr?)u.c;|n— Cazaubo | 02/03/20 Tk, routes prairie semi- RAS
T Poiten- r Al roches naturelle
P Charentes P ’
{<2017)
. Paca .
1982 | VIBMESEE | 5051 | Languedoe | CIBEMO
vergery nt
Roussillon
Aguitaine-
Grandes limousir- Saint- 27/01/20 friche, labour 2
2100 cultures 2020 Poitan- Justin 21 nen, RD150m ans
Charentes
non, & chte friche,
Midi- Villeneuy ‘arki;ﬁr sae normbreux
2119 Grandes 2020 Pyrénées e-les- 22/03/20 ptn’atugrigcéé déchets au sol
cultures Lanpuedos- | maguelo g ' rocf-we ! {papiers,
Roussillon = P ) canattes,
Montpellier e
déjections)
verger de
Paca Saint non, RN Tk, péches, repos | désherbage
o1pa | ViEmeser | ool o0 (ue(doc— m‘artin— 08/12/20 | usine chimique hivernal. chimigque
verpers E{oﬁc;t;illon de‘—crau 20 3km, dépdt Broyape de dans le
- ’ petrolier dkrm branches dans rang
l'inter-rarg
Vignes et Midi- saint- _
versers pyrénees | 2V 0107720 friche,
2232 58T 2020 y i de-la- Mo dessouchape
devenu Languedoc- . 20 e
; - cabreriss des vignes
friche Roussillon e
1098 Grandes 5020 Pays—de—la— Meigne 040120 non chau‘mes de
7 cultures Loire 21 chanvre
1105 Grandes 3020 Boursogne Lavault- | 12/M/202 prairie
2 cultures de-fretoy 0 temporaire
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L'ADEME EN BREF

A 'ADEME - 'Agence de la transition écologique -, nous
sommes résolument engages dans la lutte contre le
rechauffernent climatique et la dégradation des
ressources.

Sur tous les fronts, nous maobilisons les citoyens, les
acteurs économigues et les territeires, leur donnons les
moyens de progresser vers une société économe en
ressources, plus sobre en carbone, plus juste et
harmonieuse.

Dans tous les domaines - énergle, éconcmie circulaire,
alimentation, molilite, qualité de I'air, adaptation au
changement climatique, sols.. - nous conseillens,
facilitons et aidons au financement de nombreux
projets, de la recherche jusqu’au partage des solutions.

A tous les niveaux, nous mettons nos capacités
d'expertise et de prospective au service des politiques
publigues.

L'ADEME est un établissement public sous |a tutelle du
ministére de la Transition écologigue et du ministére de
I'Enseignement supérieur, de la Recherche et de
I'Innovation.

LES COLLECTIONS DE
L’ADEME

FAITS ET CHIFFRES

L'ADEME référent : Elle fournit des
analyses objectives & partir
dindicateurs chiffrés réguligremeant
mis & jour.

CLES POUR AGIR

L'ADEME facilitateur : Elle élabore
des puides pratiques pour aider les
acteurs & mettre en ceuvre leurs
projets de facon méthodigue etfou
en conformité avec la
réglementation.

ILS L'ONT FAIT

L'ADEME catalyseur : Les acteurs
temoignent de leurs expériences et
partagent lewr savoir-faire.

EXPERTISES

L'ADEME expert : Elle rend compte
des résultats de recherches, études
et réalisations collectives menges
sOUs son regard

HORIZONS

L'ADEME tournge vers ["avenir : Elle
Propose une vision prospective et
réaliste des enjeux de la transition
énerpétique et écologique, pour un
futur désirable 4 construire
ensemble.




REPUBLIQUE
FRANCAISE

Liberté
Egalité
Fraternité

ADEME

Y2

AGENCE DE LA
TRANSITION
ECOLOGIQUE

EXPERTISES

Projet MICROSOF : Recherche
de microplastiques dans 33
sols francais

A ce jour, la majorité des recherches sur les plastiques dans
l'environnement s’est concentrée sur le milieu marin,
considéré comme le réceptacle final de tous ces déchets.
L'émergence récente des &tudes sur le milieu terrestre a
révélé la présence de microplastiques (MP) dans divers
types de sols, des zones les plus densément peupléas aux
zones les plus reculées. Les principales sources de
plastique dans les sols comprennent I'épandage de boues
d'épuration et de compost, l'utilisation de paillage
plastique, l'irrigation avec des eaux usées et le dépdt
atmosphérique. Cependant, les quantités retrouvees
différent selon les sites et selon les études. En France, seuls
quelgues travaux ont abordé la question de la pellution
des sols par les microplastiques.

Le projet MICROSOF vise a tablir les premiéres références
naticnales sur la contamination des sols francais par les
MP. Pour ce faire, des échantillons de sol provenant de 33
sites soumis a différents usages (27 grandes cultures, 4
vignes et vergers, 4 prairies, 4 foréts) ont £té analysés,
Aprés prétraitement et sous-échantillennage, les
echantillocns ont été digérés par réaction de Fenton afin
d‘éliminer la matiére organigue. Les MP compris entre 315
um et 5 mm ont ensuite été extraits par séparation par
densité avec une solution d'icdure de sodium. Puis, ils ont
eré comptés et caractérisés (taille, forme) a I'aide d'un
logiciel de traitement d'image (Fiji). Leur nature chimique
a ensuite été déterminée par spectroscopie infrarouge
{ATR-FTIR).

76 % des echantillens contenaient des microplastiques
{25/33)dans des quantités variant entre < 0,3 et 4,0 MP/50g
{scl sec). La majorité des échantillons de sol de grandes
cultures (17/21 sites), prairies (4/4 sites) et vignes et vergers
{3/4 sites) étaient contaminés, contre un seul échantillon
de forét {1/4 sites). Cette présence quasi systématigue des
microplastiques dans les sols étudiés montre qu'il est
urgent de poursuivre ces études afin de fournir des
données de surveillance sur les micreplastiques dans les
sols. Il est également nécessaire d'harmaoniser les
méthodalogies, au meins & 'échelle frangaise.

Essentiel a retenir

Le projet MICROSOF vise & établir les
premiéres références nationales sur
la contamination des sols francals
par les MP.

33 échantllions de sols soumis &
différentes utilisstions (notamment
agricoles) et n’ayant pas recu
d‘apport directs de plastiques par le
biais d'applications de boues ou de
paillage ont été analyses.

76 % des échantillons analysés
contenaient des microplastiques,

Il est urgent de poursuivre ces tudes
afin de fournir des données de
surveillance sur les micraplastiques
dans les sols.

Il est égslement nécessaire
d'harmoniser les methodologies, au
moeins & l'échelle frangalse.
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