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RESUME

Les microplastiques (particules de plastique inférieures a 5 mm) font l'objet d'un nombre croissant d'études
scientifiques montrant que cette problématique concerne tous les compartiments et matrices de
I'environnement et mettant en avant des suspicions grandissantes quant a leur toxicité. Dans ce contexte, la
Commission Internationale pour la Protection des Eaux du Léman (CIPEL) a mandaté le Laboratoire Central
Environnemental (GR-CEL) de I'EPFL afin de réaliser une étude exploratoire sur douze échantillons de sédiments
du Léman. Les échantillons ont été tamisés en 3 classes de taille (> 300 um, > 1 mm, >5 mm), les particules de
plastique ont été visuellement identifiées, extraites, décomptées et pesées, puis la composition chimique d’une
part d'entre-elles identifiée par spectroscopie infrarouge (FT-IR ATR). Des particules de plastique ont été
trouvées dans tous les échantillons, I'essentiel étant issu de la fragmentation de plus gros objets en plastique et
en particulier de sacs plastiques ou emballages. L'essentiel des particules analysées était constitué de PET, PE et
PVC. Ces résultats exploratoires plaident pour un approfondissement de telles analyses sur d'autres
échantillons, a une plus grande échelle ou sur des fractions de tailles plus petites.

ABSTRACT

A growing number of studies focusing on microplastics (plastic particles smaller than 5 mm) show this issue
affects all environmental matrices and compartments, and suspicions grow as to their toxicity. In this context,
the Commission Internationale pour la Protection des Eaux du Léman (CIPEL) has mandated EPFL's Central
Environmental Laboratory (GR-CEL) for an exploratory study on twelve sediment samples from Lake Geneva.
Samples have been sieved in 3 size classes (>300 um, >1 mm, >5 mm), plastic particles have been visually
identified, extracted, counted and weighted, and the chemical composition of a part of them has been identified
through infrared (FT-IR ATR) spectroscopy. Plastic particles have been found in all samples, most of them
coming from the degradation and fragmentation of larger objects and especially plastic bags or packaging.
Most of the analysed particles showed to be made of PET, PE and PVC. These exploratory results suggest further
similar analysis on other samples would be appropriate, on a larger scale as well as on smaller size fractions.
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1.INTRODUCTION

La pollution par les microplastiques (< 5 mm) a connu une attention grandissante des scientifiques comme
du grand public ces dernieres années (Barboza and Gimenez, 2015). Leur omniprésence est reconnue tant
dans les compartiments marins (Ilvar do Sul and Costa, 2013) que dans les eaux douces (Eerkes-Medrano
et al.,, 2015; Faure et al., 2015), tout comme leur ingestion par des organismes de toutes tailles. Si la
toxicité de telles particules reste mal connue, il est établi qu'elles peuvent avoir des impacts physiques
directs sur les organismes (Wright et al., 2013) et interagissent avec des composés chimiques (Engler,
2012; Faure et al., 2015), qu'il s'agisse d'additifs du plastique (Koelmans et al., 2014) ou de polluants
hydrophobes de I'environnement s'adsorbant a la surface des particules de plastique (Lee et al., 2013). Les
quelques études en milieu continental sont le plus souvent focalisées sur les plastiques flottants, car les
méthodes d'échantillonnage et d'analyse sont d'une part plus courantes et d'autre part plus aisées a
mettre en ceuvre dans les compartiments correspondants (couches supérieures des eaux de surface et
berges). Le compartiment benthique est néanmoins considéré par tous les auteurs comme un puit
d'accumulation majeur des plastiques (Corcoran, 2015; Neves et al.,, 2015; Woodall et al., 2014), et en
particulier a proximité des zones d'activité humaine (Browne et al., 2011, 2010).

Les études concernant des sédiments profonds dans les eaux douces sont extrémement peu nombreuses
et, mises a part quelques études exploratoires ne faisant pas I'objet de publications scientifiques,
inexistantes en Europe (Breuninger et al., 2016). Sur le continent Nord-Américain, peuvent étre
mentionnées les études sur le St Laurent (Castafieda et al., 2014), mais dont I'identification des particules
est sujette a caution et dont les chiffres semblent largement surévalués (en particulier, identification
visuelle erronée de résidus de combustion du charbon comptabilisés comme microbilles (Eriksen et al.,
2013)), ou quelques études sur les Grands Lacs mais qui ne considérent que les sédiments proches des
berges.

Etant établi que cette pollution concerne les eaux de surface suisses (Faure et al., 2015), les flux comme
les puits potentiels de microplastiques sont d'un intérét particulier. Les sédiments benthiques sont
généralement considérés comme des puits pour les particules de plastiques (Figure 1). Il peut s'agir de
polymeéres plus denses que I'eau (Tableau 2) ou de plastiques densifiés lors des processus de production
pour leur conférer des propriétés particuliéres, ou lors d'interactions avec I'environnement (colonisation
par des biofilms, agrégation avec des particules organiques, etc.). Projet du Laboratoire Central
Environnemental (GR-CEL) de I'EPFL depuis un certain temps, |'étude des sédiments benthiques du Léman
a été possible par la volonté et le soutien du Conseil Scientifique de la CIPEL dans le cadre d'une campagne
de préléevement et d'étude plus générale des sédiments du Léman (Loizeau et al 2017). Cette étude
exploratoire se propose d'établir une premiére évaluation de la quantité et des types de particules
plastiques pouvant étre trouvés dans les sédiments benthiques du Léman.

2. METHODES

Les 12 échantillons ont été fournis au GR-CEL par la CIPEL, prélevés dans le cadre d'une vaste étude sur les
micropolluants des sédiments superficiels du lac (80 stations). Les coordonnées d'échantillonnages sont
connues et distribués dans I’axe longitudinal du Léman (Tableau 2 et Figure 1). Les sédiments superficiels
ont été échantillonnés a I'aide de deux bennes de type Eckman. Les 2 a 3 premiers centimétres de
sédiment ont été prélevés et homogénéisés sur le bateau avant d’étre placés dans un sachet plastique
d’un litre et conservés au froid. Le volume analysé et le poids sec correspondant servent ici a normaliser
les résultats, sachant que la couche analysée n'a pas systématiquement de la méme épaisseur.

Les conditions d'échantillonnage n'étant pas particulierement orientées pour prévenir une contamination
par des microplastiques, celle-ci ne peut étre exclue, par des fibres ou autres particules de plastique issues
des vétements des manipulateurs, des outils utilisés ou des contenants.
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Figure 1: Stations d'échantillonnage pour les analyses de microplastiques
Figure 1: Sampling stations for microplastic analysis
Tableau 1: Données d'échantillonnage
Table 1: Sampling data
N° X Y -Z (m) | Date et heure Description sédiment

6 504000 | 127985 55 28/05/2015 09:20 | beige, 1cm, silt fin

15 | 508975 | 134961 60 26/05/2015 16:00 | beige, 1 cm oxydsé, silt fin

30 | 519295 | 139643 151 20/04/2015 14:00 | beige, 5 cm oxydsé, silt fin

35 | 523230 | 144720 149 20/04/2015 17:20 beige+noiratres, 3 cm oxydé, silt fin

47 | 532976 | 148002 254 03/06/2015 17:15 beige, 2cm ox, silt fin

49 | 534000 | 144000 309 20/04/2015 10:50 beige+brun, qqg mm oxydé, silt fin +débris org.

50 | 534000 | 150002 169 03/06/2015 10:30 | beige+brun, 1cm ox, silt fin

53 | 534722 | 151336 44 01/06/2015 17:15 noire, silt, feuilles

54 | 536013 | 150043 134 08/06/2015 10:30 | brun, silt fin

55 | 537013 | 141003 145 10/06/2015 14:40 | beige, 1cm o, silt fin

66 | 546039 | 144988 276 04/06/2015 11:00 beige+brun+tache noires, 1cm ox, silt fin a moyen (gaz?)

75 | 553979 | 141999 181 04/06/2015 16:15 beige, 2-3cm ox, trés compact

Les méthodes utilisées habituellement pour I'analyse de microplastiques dans des sédiments aquatiques
(Claessens et al., 2013; Hidalgo-Ruz et al., 2012; Van Cauwenberghe et al., 2015) ont été adaptées a la
nature des sédiments et a l'expérience du laboratoire, tout comme aux exigences du mandant. Si,
habituellement, les études sur les microplastiques se concentrent sur les plastiques a densité relativement
faible (PP, PE et PS expansé notamment), il a été ici choisi d'opérer une recherche plus large sur toutes les
matiéres plastiques susceptibles de se trouver dans les sédiments, ce qui a nécessité le développement
d'une méthodologie spécifique.
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Les échantillons fournis, d'un volume compris entre 2 et 5 L, ont d'abord été homogénéisés et 1 L en a été
prélevé. Chaque échantillon a été rincé a grande eau au-dessus de tamis superposés pour le séparer en 4
classes :

e 5 mm, limite entre méso- et microplastiques ;

e 5 -1 mm, limite entre petits et gros microplastiques, pour faire la distinction entre deux
définitions couramment utilisées des microplastiques (Van Cauwenberghe et al., 2015) ;

e 1 mm-300 um, limite inférieure utilisée en pratique dans la plupart des études comparables ;
e <300 um, conservée mais pas analysée ici.

Seules les fractions supérieures a 300 um (0.3 mm) ont été étudiées, d'une part parce que cette limite est
celle généralement retenue pour les études dans les milieux aquatiques (GESAMP, 2015) et d'autre part
pour des raisons pratiques, la manipulation et plus encore l'identification des plastiques a des tailles
inférieures se révélant incertaines.

Les plus grosses fractions ont été directement observées a I'ceil nu (>5 mm) ou a la loupe binoculaire ou
macroscope (pour les particules >2 mm) aprés ringage. Les plastiques ont ensuite été une nouvelle fois
nettoyés a l'eau, puis séchés (12 h a 60°C) avant pesée. Pour les fractions inférieures a 2 mm, une étape
d'oxydation rapide avec du peroxyde d'hydrogene (60 ml H202 a 35 % et catalyse avec 30 ml de solution
acide de 0.05 M Fe(ll)) et agitation pendant 1 h h suivie d'un ringage a I'eau (Faure and De Alencastro,
2014) a été appliquée pour décrocher autant que possible les sédiments résiduels des plastiques.
L'exposition de plastiques de diverses compositions a des solutions aux mémes concentrations n'a montré
une diminution significative de la masse qu'a des temps d'exposition bien plus longs. Les études utilisant
ce procédé concluent généralement a une faible altération des plastiques et notamment du nylon
(Catarino et al., 2015; Nuelle et al., 2014), mais avec des temps d'expositions plus longs également (12 h
en général) et a des températures plus élevées que celles qui ont été appliquées ici. Aprés ringage, les
échantillons ont été examinés au macroscope, les plastiques 6tés, séchés et pesés comme précédemment
décrit. La plus petite fraction (0.3 - 1 mm), lorsqu'elle présentait un volume trop important pour une
analyse directe, a été préalablement homogénéisée et séparée par gravimétrie dans une solution saturée
de NaCl de densité 1.8, plus dense que les polymeéres purs pouvant étre trouvés sur le marché et que les
minéraux des sédiments (Nuelle et al., 2014).

Les plastiques ont fait I'objet d'un tri visuel en catégories suivant leur apparence, caractéristique et origine
possible, et ce pour chaque classe de taille. Les 4 a 5 catégories les plus usuellement considérées (Lechner
et al., 2014; Reisser et al., 2013; Shaw and Day, 1994) ont été reprises, et détaillées en 7 catégories :
fragments, pellets de pré-production, microbilles, ligne (type fil de péche), fibre (type textile), film
(emballages ou sacs plastiques), mousse (type polystyréne expansé), voir Figure . Des plastiques pouvant
étre issus de cosmétiques, seules les microbilles ont été classées spécifiguement; ceux présentant des
formes quelconques (Fendall and Sewell, 2009; Gregory, 1996) et peu caractéristiques ont été classés avec
les fragments. Pour chaque type et taille, le nombre de particules a été compté ainsi que le poids au
0.1 mg. Les résultats ont pu étre rapportés au poids de sédiments humides et secs. La surface
échantillonnée par les bennes n'étant pas connue avec exactitude, et le volume ayant pu étre modifié
entre le prélevement et I'analyse, les valeurs ne sont pas extrapolées a des concentrations par unité de
surface ou de volume.
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Figure 2 : Exemple de particules pour chaque catégorie. a: fragments (fraction > 1 mm); b: pellet (> 1 mm); c:
microbilles (> 0.3 mm); d: ligne (> 1 mm); e: fibre (> 1 mm); f: film (> 1 mm); g: mousse (> 2 mm); h:
autre, ici métal (> 1 mm)

Figure 2 : Particles examples for each category. a: fragments (fraction > 1 mm); b: pellet (> 1 mm); c: microbeads
(> 0.3 mm); d: line (> 1 mm); e: fibre (> 1 mm); f: thin film (> 1 mm); g: foam (> 2 mm); h: others, here
metal (>1 mm)

Les particules d'une taille suffisante (supérieures a environ 2 mm) ont été analysées par spectroscopie
infrarouge a transformée de Fourier avec réflexion totale atténuée (FT-IR ATR) pour en déterminer la
composition par comparaison avec des spectres de référence. Pour des raisons pratiques, les plus petites
particules n'ont pas pu étre analysées par ce procédé, I'utilisation d'un micro-spectroscope étant requise
pour des tailles inférieures et impliquant des temps et co(ts d'analyses largement supérieurs. En outre, les
fibres et lignes ont été écartées de l'analyse, leur application sur le cristal de l'instrument étant
généralement incomplet et ne permettant pas d'obtenir des spectres fiables.

A chaque étape des précautions visant a éviter une contamination aérienne des échantillons par des
particules externes, notamment des fibres, ou une contamination des verreries et du petit matériel ont
été prises: port d'une blouse 100 % coton en tout temps, couverture des échantillons autant que possible,
rincage répété des verreries et ustensiles avec de |'eau distillée, etc. Des blancs de procédure ont été
établis par exposition de boites de pétris propres a I'air lors de toutes les manipulations sur les sédiments
et plastiques. La moyenne du décompte des fibres ainsi déposées a été ensuite retranchée du total des
fibres décomptées dans les sédiments.

3. RESULTATS

Tous les échantillons contenaient des plastiques, les résultats pour les fibres ont été corrigés en amont par
les blancs de procédure. Les concentrations globales sont du méme ordre de grandeur, et plutot dans les
concentrations élevées, que ce qui est rapporté par la littérature traitant des sédiments marins (Van
Cauwenberghe et al., 2015), mais les différences de nature du substrat, d'échantillonnage et de traitement
des analyses rendent les comparaisons hasardeuses. Les résultats ne peuvent malheureusement pas étre
comparés a d'autres études en eau douce en raison de leur quasi-inexistence et des différences d'analyse
et d'expression des résultats.
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Tableau 2 : Nombre de microplastiques et masses mesurées pour 1L, concentration par masse de matiére seche.
Table 2 : Microplastic count and weight per 1L, extrapolation to dry weight

Echantillon 6 15 30 35 47 49 50 53 54 55 66 75
# 15 22 31 110 12 7 102 189 401 79 54 208
Masse de

. 253,2 | 222,5 | 361,4 | 670,8 | 110,12 | 51,7 | 303,3 | 508,9 | 802,5 | 602,2 | 412,6 | 512,9
plastiques (mg)

Masse de
sédiment sec MS 123,2 | 100,1 | 200,1 | 145,3 | 171,3 | 142,3 | 164,8 | 172 | 210,2 | 104,3 | 202,1 | 99,2

[g]

Concentration en

1 2 0,2 8 0,1 0 1,1 1 0 2,1
nombre #/g MS 0 0, ) 0, ) 005 | 06 ) ,9 ,8 0,3 ,

Concentration en

2,06 2,22 1,81 4,62 0,64 0,36 1,84 2,96 3,82 5,77 2,04 5,17
masse mg/g MS

De maniére générale, les fractions les plus fines présentent des concentrations en nombre beaucoup plus
importantes, alors que |'essentiel de la masse est constituée de particules supérieures a 1 mm. Il est a
noter que ces catégories représentent ce qui a été retenu par les tamis, les particules n'ont pas été
mesurées et les catégories inférieures contiennent également des particules plus grosses étant passées a
travers les mailles, notamment des films, lignes et fibres. D'autres légers biais possibles peuvent étre
I'omission et la non-comptabilisation de particules peu visibles pouvant sous-évaluer le total, ou au
contraire des particules insuffisamment nettoyées malgré les efforts déployés entrainant une légére
surestimation de la masse de certaines particules.

Seuls 2 échantillons présentaient des particules de plastique supérieures a 5 mm, a raison de 2 chacun,
tous deux dans la baie de Vidy: les échantillons 53 et 54. Le faible volume analysé en général, et la faible
surface de fond correspondante, incite a la prudence quant a l'interprétation de ces chiffres et de
I'absence de grosses particules dans les autres échantillons, en particulier au regard de la présence de
déchets plastiques de grandes taille et masse régulierement ramassés sur les fonds du Léman lors
d'initiatives citoyennes ou institutionnelles.

Toutes tailles et échantillons confondus (Figure 3), I'essentiel des particules est constitué de fragments et
films fins. Les premiers peuvent provenir de tout objet plus gros dégradé et fragmenté, les seconds
essentiellement de la fragmentation d'emballages ou de sacs plastiques.

W fragments

M pellets

B microbilles

M lignes

m fibres

m films
mousses

Figure 3 : Proportion des types de plastique, en nombre (gauche) et masse (droite)

Figure 3 : Proportion of each plastic types, in count (left) and weight (right)

L'essentiel de la masse est d aux fragments, ensemble relativement hétéroclite en lui-méme avec des
particules dont I'origine peut étre diverse. Certains microplastiques sont dits "primaires", n'étant pas issus
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de la fragmentation de plus gros objets mais étant directement fabriqués tels qu'ils ont été trouvés. Il
s'agit notamment des microbilles, pouvant étre issues de cosmétiques, et de pellets de pré-production
destinés a étre fondus pour la fabrication de biens de consommation (Lechner et al., 2014 ; Napper et al.,
2015).

Quelques billes ont été trouvées dans la plupart des échantillons, sans qu'il soit évident d'en deviner la
source. Leur masse est négligeable, tout comme celles des lignes et mousses. Des disparités relativement
importantes peuvent néanmoins exister entre les échantillons, certains présentant I'influence de quelques
particules plus lourdes ou au contraire de nombreuses particules d'un méme type de masse réduite. Il
peut étre surprenant de trouver mousses, fibres ou films d'ordinaire peu denses dans le compartiment
benthique. Différentes hypothéses émises dans le cadre d'études visant a la compréhension de flux de
microplastiques dans I'environnement peuvent aider a la compréhension de leur présence, sans qu'il soit
possible d'en retenir une avec certitude : floculation entre particules et avec la matiére organique
environnante ; développement de biofilms rendant les particules plus lourdes ; piégeage des particules en
profondeur lors d'événements climatiques particuliers, etc.

Il est possible que des concentrations localement élevées d'un type de particules dans certains
échantillons puissent étre dues a la dégradation et fragmentation d'une plus grosse particule. C'est aussi
ce que pourraient suggérer les analyses de la spectroscopie, réalisée sur les particules de plus de 1 mm
(représentant 10% du total des particules en nombre (Figure ). Cette conclusion serait en contradiction
avec les hypothéses de faible dégradation du plastique en profondeur di a la faible oxygénation et chaleur
notamment. La manipulation des échantillons et les traitements subis lors de I'analyse pourraient aussi
avoir fragmenté a postériori des particules fragilisées par leur age et temps de résidence dans
I'environnement.

mPpPp

H PE

H PET

mPS

mPVC

I Polyamide

®n.d.

Figure 4: Résultats des analyses spectroscopiques sur les particules de plus de 1 mm, en nombre (gauche) et
masse (droite). n.d. désigne aussi bien les particules n'ayant pu étre déterminées, généralement en
raison de de la difficulté pour les nettoyer ou de leur forme ne permettant pas de les exposer
favorablement sur le cristal du spectrometre, que celles composées de mélanges de polymeéres.

Figure 4 : FTIR-spectroscopy analysis results on particles bigger than 1 mm, in number (left) and mass (right). n.d.
indicates plastics that could’nt be determined for sure because they couldn’t be cleaned enough, or of
their shape that didn’t allow them to be exposed on the spectrometer’s crystal, as well as polymer
mixtures.

Ces concentrations sont cohérentes avec les types généraux de plastiques produits et consommés en
Suisse (Schelker and Geisselhardt, 2011), avec une légére surreprésentation des plastiques plus denses
que sont le poly(téréphtalate d'éthylene) (PET) et le poly(chlorure de vinyle) (PVC), notamment par
rapport aux études axées sur le haut de la colonne d'eau ou les berges. A noter que les polyéthylénes (PE)
regroupent également les polyéthylénes de haute densité (ou HDPE, qui représentent la majorité des
particules classées dans PE) et de basse densité (LDPE), tout comme le PVDF a été regroupé avec le PVC au
vu de leurs proches propriétés. PS désigne le polystyréne, et PP le polypropyléne.
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4. CONCLUSIONS

Globalement, tous les échantillons de sédiments contenaient du plastique. Les concentrations en nombre
de particules peuvent sembler considérables, mais représentent finalement des pourcentages massiques
relativement faibles. Il est difficile ici d'avancer une analyse plus poussée, le nombre d'échantillons
analysés étant relativement faible, tout comme le volume de chacun d'eux. Tous les échantillons
contenaient a la fois des fragments, films et fibres, qui constituent la majeure partie des particules de
plastique. Les polymeéres les plus souvent trouvés sont le PE, le PET et le PVC.

Il n'est pas possible ici de dire quels peuvent étre les impacts sur les organismes, méme s'il est certain que
ces particules sont inopportunes. Il serait intéressant d'étudier conjointement la nature et la teneur en
micropolluants organiques et en plastiques, ceux-ci constituant I'une des sources et I'un des vecteurs de
micropolluants.

En tous les cas, la mise en place d'un suivi, ou en tout cas un approfondissement par des analyses
similaires a celles qui ont été réalisées ici, devrait étre envisagé a l'avenir afin de mieux définir les
concentrations concernées, et obtenir des résultats plus représentatifs et statistiquement plus solides sur
un nombre d'échantillons et des volumes plus importants. L'étude des particules inférieures a 300 um
serait d'un intérét particulier, notamment d'un point de vue écotoxicologique. La manipulation de ces
fractions étant malaisée, tout comme l'identification des particules, d'autres méthodes et des moyens plus
importants pour leur développement et mise en pratique devraient étre envisagées.
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