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1. Contexte et objectifs du projet

Les plastiques sont présents partout dans notre quotidien. Selon 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 4 900 Mt, ont été jetés et s'accumulent dans les décharges ou dans I'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 a 5 mm), microplastiques (MP) (< 5 mm), et
nanoplastiques (< 1T um) (Min et al., 2020). 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., 2016; Rillig, 2012). Les estimations de leurs quantités sont cependant limitées (Zhu et
al., 2019). Les zones soumises a une forte influence anthropique telles que les zones agricoles ou urbaines
sont particulierement touchées par cette contamination. La présence de décharges, |'utilisation de paillage
plastique et d’engrais enrobés, I'épandage de boues d’épuration et de déchets organiques urbains (p. ex.
composts, déchets de méthanisation), I'utilisation d’eaux usées pour l'irrigation, mais aussi le dépdt
atmosphérique 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., 2019). En
France, seuls quelques travaux ont abordé la question de la pollution des sols par les microplastiques (Wahl
et al.,, 2021; Watteau et al., 2018).

Dans ce contexte, le projet MICROSOF vise a établir les premieres références nationales sur la
contamination des sols frangais par les microplastiques. Pour ce faire, 33 échantillons de sols issus issus du
Réseau de Mesure de la Qualité des Sols (RMQS) (INRAe) ont été envoyés a I'Institut de Recherche Dupuy
de Lome (IRDL) a 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. Les principaux objectifs de I'étude étaient de (i)
développer un protocole d’extraction et de caractérisation des microplastiques piégés dans différents
échantillons de sol, et (ii) quantifier (hnombre) et caractériser (nature chimique, taille) les microplastiques
extraits.
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2. Matériels et méthodes

2.1. Le Réseau de mesures de la qualité des sols

Le Groupement d'intérét scientifique Sol (GIS Sol) a été crée en 2001 afin de constituer et gérer un systeme
d’information sur les sols de France et répondre a des demandes des pouvoirs publics et de la 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 (RMQS) 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 confi€s a l'unité Infosol du centre INRAe Val de Loire
(Orléans).

Le RMQS repose sur le suivi de 2240 sites répartis uniformément sur le territoire frangais (2170 sites en
meétropole et 70 sites en Outre-mer), selon une maille de 16 km. Les sites prélevés sont situés au centre de
chaque maille et sont représentatifs des occupations des sols a I'échelle nationale. Les échantillonnages de
sols et les mesures effectuées pour chaque site sont renouvelés tous les 15 ans. La premiere campagne du
RMQS s’est déroulée sur la période de 2000 a 2015 (2009 en métropole), la deuxieme campagne du RMQS
a été démarrée en 2016 et est prévue jusqu'en 2030 (2027 en métropole). Environ 8% des 2170 sites de
meétropole (approximativement 180 sites) sont sélectionnés pour étre prélevés chaque année. La collecte
des données et des échantillons doit étre effectuée en suivant les protocoles décrits dans le manuel RMQS
produit par I'Unité Infosol (Jolivet et al., 2018).

2.2.Sélection des sites et échantillonnage

La sélection des sites a été faite dans le cadre d'un autre projet finance par I’Anses : le projet Phytosol. Pour
ce projet traitant de la surveillance des pesticides dans les sols, une cinquantaine 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. Pour le projet MICROSOF qui a
commence apres Phytosol, 42 échantillons prélévés en 2020 ont été envoyes directement depuis le terrain
jusqu'au laboratoire de Lorient, et 33 d’entre eux ont pu étre analysés.

Le protocole d'échantillonnage appliqué est celui défini par le RMQS et détaillé dans le manuel RMQS,
disponible en libre acces 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’"humidité du sol favorables, ce qui exclut les
échantillonnages sur des sols tres secs ou gorgés d’eau.

La surface d’échantillonnage correspond a un carré de 20 m x 20 m, divisé en 100 placettes élémentaires
de 2 m x 2 m chacune (Figure 1). A chaque campagne RMQS (4 sont prévues pour l'instant), 25 placettes
sont échantillonnées correspondant au numeéro de la campagne. Pour la campagne RMQS 2 de 2016 a 2027,
ce sont donc les placettes portant le numéro 2 qui sont prélevées
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Figure 1: Dispositif d'échantillonnage RMQS (Jolivet et al., 2018). Les cercles verts correspondent aux placettes échantillonnées
lors de la seconde campagne (2016 — 2027)

Un échantillon composite consiste a mélanger a parts égales les 25 échantillons effectués sur chaque placette
élémentaire. Les échantillons sont prélevés a I'aide d'une tariere de diametre 7 cm. Une fois les 25 échantillons
prélevés, ils sont mélangés dans un bac en plastique et plusieurs aliquotes sont constituées afin d’étre envoyées aux
différents laboratoires, dont I'IlRDL. La profondeur d’échantillonnage choisie pour le projet Phytosol était de O — 20
cm. La quantité de sol envoyée a I'IRDL était d’environ 1 kg par échantillon.

Chaque échantillonnage 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 I'intervention. Y sont inscrits notamment les changements
d’occupation ou les observations sur les conditions de prélevements, y compris la présence de déchets et débris
plastiques. Une enquéte est également réalisée aupres des exploitants de la parcelle afin de collecter des
informations sur les pratiques agricoles (travail du sol, fertilisation, traitements 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 a ces questions liées aux plastiques.

2.3. Préparation des échantillons

Apres réception au laboratoire, les échantillons de sol étaient séchés a 40 + 2 °C dans une étuve jusqu’a stabilisation
de la masse (environ une semaine). Apres séchage, les échantillons étaient tamisés sur des tamis inox de maille 5 et
2 mm. Lors de cette étape, les éléments les plus grossiers (cailloux, branches, racines) étaient éliminés. Les agrégats
étaient également écrasés. Les échantillons étaient ensuite séparés en trois sous-échantillons de 50 g (masse séche),
en suivant le protocole proposé par les normes NF ISO 11464 et NF EN ISO 5667-13.

2.4. Extraction des microplastiques
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Figure 2 : Principales étapes du protocole d’extraction de microplastiques appliqué sur les échantillons de sol du projet
MICROSOF. Tailles des particules étudiées : [315um; 5 mm/.

Les sous-échantillons étaient ensuite tamisés avec de l'eau sur des tamis inox de maille 50 pm. Cette étape
permettait d’éliminer les fractions les plus fines (i.e. argiles, limons fins et limons grossiers) pouvant géner les
filtrations ultérieures (p. ex. colmatage des filtres). Pour chacun des sous-échantillons, le contenu du tamis était
ensuite transféré dans un bécher et mis a sécher a 40 = 2°C dans une étuve.
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Une grande quantité de matiére organique peut entraver le processus d'extraction et d'identification des
microplastiques. C'est pourquoi les échantillons étaient ensuite soumis a une étape de digestion utilisant la réaction
de Fenton, selon le protocole de Hurley et al. (2018). Cette réaction implique I'utilisation d’une solution de peroxyde
d'hydrogene (H202) a 30% et d'une solution de catalyseur d'heptahydrate de fer (Il) a 5%. La réaction étant
exothermique, la température était maintenue a moins de 40°C en plagant par intermittence les échantillons dans
un bain de glace afin de ne pas risquer d’abimer les particules de plastique. Il est important de souligner que la
digestion n’est jamais parfaite et que de la matiere organique résiduelle pouvait persister malgré ces traitements.
Aprés digestion, le surnageant était filtré sous vide sur des filtres métalliques en acier inoxydable de maille 50 um.
Chaque échantillon était ensuite transféré dans un Falcon de 50 ml (1 Falcon par réplicat).

Pour finir, les particules organiques (comprenant les MP) étaient séparées des particules inorganiques a I'aide d'une
solution saturée d'iodure de sodium (60 % w/w) (densité 1,80 g/ml) (Hurley et al., 2018; Kedzierski et al., 2017). Les
Falcons contenant les échantillons étaient remplis avec cette solution, agités pendant 2 minutes et laissés a décanter
pendant 12h. Le surnageant €tait ensuite filtré a travers un tamis 315 um et un filtre métallique en acier inoxydable
de maille 50 um. Le contenu du tamis 315 pm était mis dans une boite de Pétri. Les particules présentes sur le filtre
meétallique 50 pm étaient transférées sur un filtre en vibre de verre, lequel était ensuite placé dans une seconde
boite de Pétri. Le tout était ensuite mis a sécher dans une étuve a 40°C. Les étapes d’agitation, de décantation et de
filtration étaient réalisées a deux reprises. Pour réduire les quantités utilisées, le Nal était recyclé (Kedzierski et al.,
2017). En effet, les sels de Nal sont colteux et peuvent présenter un risque pour I'environnement s'ils ne sont pas
éliminés correctement (toxicité aigué pour le milieu aquatique).

2.5. Caractérisation et quantification des microplastiques

N. B.: Seules les particules appartenant a la fraction [315 um ; 5 mm[ ont été analysées. En effet, la grande quantité
de matiere organique résiduelle dans les fractions inférieures a 315 um rendait impossible I'analyse des particules
avec les techniques a disposition au laboratoire. Les fibres ont également été extraites de |'analyse : leur faible
diametre (< 100 um) rendait leur identification impossible avec I'’ATR-IRTF. De plus, les blancs de laboratoire
contenaient en moyenne 57 + 28 fibres provenant de contaminations extérieures.

Apres extraction, chaque boite de Pétri était prise en photographie (Nikon 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 microplastiques. Les
particules sélectionnées étaient ensuite identifiées par spectroscopie infrarouge a transformeée de Fourier (ATR-IRTF
Vertex70v, Bruker). Les photographies étaient ensuite analysées a I'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.

2.6. Précautions

Toutes les étapes du protocole, en fonction des matériaux et des outils utilisés, peuvent contaminer les échantillons
de sols en microplastiques. Par conséquent, différentes mesures ont été prises : travail sous hotte, échantillons
maintenus couverts, emploi de matériaux en verre ou en acier inoxydable (autant que possible), matériel nettoyé et
rincé a I'éthanol et a I'eau distillée avant usage, nettoyage régulier des espaces, utilisation de blouses de laboratoire
en coton et de vétements en fibres naturelles, blancs intra-laboratoire (eau distillée).
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3. Résultats

3.1. Fréquence de contamination des échantillons

Des microplastiques ont été retrouvés dans 76 % des échantillons (25/33 échantillons). Parmi eux, 64 % contenaient
des MP dans au moins 2 réplicats (16/25 échantillons). La présence de MP variait selon l'occupation des sols. Des MP
ont ainsi été retrouvés dans tous les échantillons de prairies (4/4 échantillons), dans plus des trois quarts des
échantillons de grandes cultures (17/21 échantillons), dans 3 des 4 échantillons de vignes et vergers et dans 1 seul des
4 échantillon de foréts (voir Tableau 1).

3.2. Quantités de microplastiques retrouvés

Un total de 79 MP compris entre 315 um et 5 mm ont €té retrouveés dans I'ensemble des échantillons. Les quantités
variaient entre < 0,3 et 4,0 MP/50g, avec une médiane globale de 0,4 MP/50g et une moyenne globale de 0,8 + 0,9
MP/50g (Tableau 1, Figure 3). Les échantillons de prairies étaient globalement plus contaminés avec un nombre
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 a nuancer au regard des nombres d’échantillons différents
entre les occupations.

Afin de pouvoir comparer nos données avec la littérature, les quantités de microplastiques pour 50 g de sol ont été
extrapolées pour obtenir des résultats par kg de sol sec (Tableau 7).

Tableau 1: Quantités de microplastiques de taille [315um ; 5 mm[ détectés par occupation de sol. Les résultats obtenus pour 50
g de sol sec (moyenne, médiane) ont été extrapolés pour obtenir les valeurs pour 1 kg de sol sec. Nb : nombre, MP :
microplastiques.

Nombre Nb MP/50g Nb MP/50g Nb MP/kg Nb MP/kg
Occupation el d'échantillons Moyenne + Médiane Moyenne + Médiane
d’échantillons | contenant des écart-type | (min-max) | écart-type | (min-max)
MP
0,7 13
Grandes 21 17 45 07£09 13+17
cultures 0,0-17) (0,0 - 33)
A 0,0 0,0
Foréts 4 1 1 01+0,3 1,7+58
(0,0-0,3) (0,0-86,7)
- 15 30
Prairies 4 4 19 1,6+14 32+29
0,3-3,0) (6.7 - 60)
i 0,3 6,7
Vignes et 4 3 14 1,2+£7,9 23+ 39
vergers (0,0-4,0) (0,0-80)
0,4 8,4
Total 33 25 79 08+0,9 15+ 23
(0,0-4,0) (0,0 -80)

MICROSOF : Recherche de microplastiques dans 33 sols francais, synthése | 51 @



4,5
4 1 o
3,5 *Q1
g 3 4 Omin
e 2,5 - ® moyenne
< 2 =médiane
8 15 | ¢ & 1|5 omax
a
= 1 xQ3
Bl (2 30 !
™ = 0|4 3
0 T = T u,G T =
Global Grandes cultures Foréts Prairies Vignes et vergers

Figure 3 : Abondance en nombre de microplastiques de taille [315um,; 5 mm[ en fonction de I'utilisation des sols, pour 50 g de
sol sec. La médiane, la moyenne, I'écart interquartile, le minimum et le maximum sont représentés.

Les quantités de MP retrouvés variaient entre les échantillons, méme entre des sols soumis a un méme type
d’occupation (Figure 4). Par exemple, parmi les 4 échantillons de vignes et vergers, le n® 2124 était 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 et 2232 et < 0,3 + 0,0
MP/50g pour le n°1961. Parmi les 4 échantillons de foréts, 1 seul MP a été retrouvé, dans 1 réplicat de |'échantillon n°®

1643 (soit 0,3 + 0,6 MP/50g en moyenne).
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Figure 4 : Abondance en nombre de microplastiques de taille [315um; 5 mm[ pour les différents sites d’échantillonnage du
projet MICROSOF. La taille des cercles est proportionnelle au nombre de MP retrouvés pour 50 g de sol sec (moyenne des 3
réplicats). Les nombres associés aux points correspondent aux numéros des sites du RMQS.

3.3. Natures chimigques des microplastiques extraits

Le polyéthylene (PE) était le polymeére prédominant dans les échantillons. Il représentait 56 % de la totalité des MP
extraits, 44 % des MP des échantillons de grandes cultures, 68 % de ceux de prairies et 79 % de ceux de vignes et
vergers. Le deuxieme type de polymere le plus fréquent était le polypropylene (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 polymeres ont également été retrouvés en moindre quantité : mélange PE/PP (5 % de la totalité
des MP), polystyréne (PS) (3 %), polychlorure de vinyle (PVC) (3 %), polyéthyléene téréphtalate (PET) (1 %), polyuréthane
(PU) (1 %), époxy (1 %) (Figure 5).
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Figure 5 : Proportions des natures chimiques des microplastiques de taille [315 um ;5 mm[ retrouvés a I'échelle globale, dans les
échantillons de grandes cultures, de prairies et de vignes et vergers. Les échantillons de foréts ne sont pas représentés en raison
du faible nombre de MP retrouvés (1 seul MP). n : nombre de MP, PE : polyéthyléene, PP : polypropyléne, PS : polystyréne, PET :
polyéthyléne téréphtalate, PVC : polychlorure de vinyle, PU : polyuréthane

4. Tailles des microplastigues extraits (diamétre de Féret, surface

Le diametre 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 um. La Figure 6 (A) montre la distribution des diamétres de Féret de tous les MP analysés
(> 5 mm compris). La majorité des MP (34 %) avaient un diametre de Féret compris entre 500 pm et 1T mm.

La surface médiane des particules (dont le diametre de Féret était compris entre 315 um et 5 mm) était de 0,278
mm?Z. Le minimum était de 0,048 mm? et le maximum de 6,538 mm?. La Figure 6 (B) montre la distribution des
surfaces de tous les MP analysés (Féret > 5 mm compris). La majorité des MP (55 %) avaient un diametre de Féret
inférieur ou égal 3 0,500 mm?.
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Figure 6 : Histogramme de distribution de fréquence des diamétres de Féret (A) et des surfaces (B) de tous les microplastiques
extraits, tous échantillons confondus.

4. Discussion

Le projet MICROSOF visait a établir les premieres références nationales sur la contamination des sols frangais par les
microplastiques. Il s'agit de la premiere étude caractérisant I'ampleur de cette contamination a I’échelle de la
metropole frangaise, sur des sols soumis a différents usages agricoles et n‘ayant pas regu d'apport directs de
plastiques par le biais d'applications de boues ou de paillage.

4.1. Caractéristiques de la contamination des sols du projet MICROSOF

La majorité (76 %) des 33 sols analysés contenaient des microplastiques. Ce résultat semble indiquer une
contamination ubiquiste des sols. Contrairement aux foréts, la majorité des sols de prairies, grandes cultures et
vignes et vergers 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 |'échelle régionale
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sur la présence de microplastiques dans les sols soumis a différentes utilisations. lls ont ainsi trouvé des preuves de
pollution par les microplastiques dans des sols agricoles et des prairies gérées par I'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’ont pas non plus permis d’identifier de source claire
de contamination, a part pour le site n°2119 pour lequel le questionnaire fait mention de nombreux macrodéchets
sur le lieu de prélevement. Sur 10 des 20 autres sites contaminés, les enquétes signalent la présence de route(s),
zone(s) industrielle(s), agglomération(s), ou déchetterie, dans un rayon de 100 m a 1 km selon les sites. Cependant,
des routes ont également été signalées a proximité de sites ou aucun MP n’a été retrouveé (échantillons n°245 et
1961).

Des microplastiques ont été détectés dans tous les compartiments environnementaux (rivieres 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 Amérique. De plus, la plupart des travaux existants
se sont concentrés sur des sols agricoles et horticoles ayant requ des apports de boues d'épuration et/ou de paillage
plastique (BUks & Kaupenjohann, 2020). Ceci peut en partie expliquer pourquoi les quantités retrouvées dans notre
étude étaient généralementinférieures 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 a 500 fois
supérieures aux ndtres (moyenne de 13 =17 MP/kg pour les grandes cultures dans notre €tude) (van den Berg et al.,
2020). Au Danemark, les quantités mesurées par Vollertsen & Hansen (2017) dans un sol agricole ayant regu des
épandages de boues d'épuration atteignaient 71 000 éléments/kg en moyenne (Vollertsen & Hansen, 2017), soit plus
de 5 000 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'expliquent pas seulement par la présence
ou non de sources connues de MP. Les tailles considérées jouent également un réle majeur dans les quantités de MP
retrouvés. Par exemple, Piehl et al. (2018) ont étudié un site d’agriculture conventionnelle dans le sud-est de
I'Allemagne, sans paillage plastique ni application de boues d'épuration ou d’'engrais organiques (Piehl et al., 2018).
Les auteurs ont trouvé des quantités inférieures a nos données, de 0,34 + 0,36 MP/kg en moyenne. Toutefois, seules
les particules comprises entre 1 et 5 mm ont été analysées. Les plus petits MP ont été ignorés, alors qu'ils seraient
prédominants, comme le montrent nos résultats et ceux de plusieurs études (BUks & Kaupenjohann, 2020; Ding et
al., 2020; Huerta Lwanga et al., 2017, Wang et al., 2020; G. S. Zhang & Liu, 2018). A I'inverse, les quantités mesurées
par Corradini et al. (2021) dans les échantillons de terres agricoles (306 + 360 MP/kg) et de prairies gérées par ’homme
(184 = 266 MP/kg) sont 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’avaient pourtant pas non
plus recu d'apport direct de plastique (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 fibres affecte directement les quantités 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 a 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 quantités 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 que le polyéthyléne et le polypropylene
sont les matériaux les plus couramment retrouveés (BUks & Kaupenjohann, 2020). Notre étude suit également cette
tendance. Par ailleurs, de nombreuses études font mention de la présence de polyamide (PA) (ou nylon) et de
polyester (BUks & Kaupenjohann, 2020), des polymeres largement utilisés dans I'industrie textile (Sait et al., 2021).
L'absence d'analyse des fibres expliquerait I'absence de ces familles de plastiques dans les analyses.

4.2. 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 regu des apports de
boues d’épuration et/ou de paillage plastique. A l'inverse, les zones industrielles et naturelles, ainsi que les sols sans
apport connu de plastique sont peu ou pas étudiés. Les recherches sur les sols soumis a d’autres sources de
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contamination telles que les composts et digestats, les décharges, ou les dépots issues de routes (p. ex. usure des
pneus) restent également fortement sous-représentées ou font globalement défaut (BUks & Kaupenjohann, 2020).
Des études supplémentaires sont donc nécessaires pour affiner nos connaissances sur I'ampleur du probleme et ses
conséquences 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 méthodes existantes sont diverses et présentent toutes des avantages et
inconvénients. Les méthodes utilisées dans la présente étude ne font pas exception.

Par exemple, le choix a été fait d'analyser des sous-échantillons de 50 g, ce qui représente une quantité relativement
élevée par rapport a ce que l'on peut trouver dans la littérature. En effet, beaucoup d’études font le choix de
n‘analyser que 1 a 10 g d’échantillon (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 quantités plus faibles, certains échantillons auraient pu étre classés a tort
comme des faux négatifs.

La matiere organique du sol pouvant interférer avec |'analyse des MP, il est recommandé de I'éliminer (Thomas et
al., 2020). La réaction de Fenton a été utilisée en contrdlant la température, comme préconisé par plusieurs études
(Hurley et al., 2018; Prata et al., 2019; Thomas et al., 2020). Cependant, la digestion n'étant jamais parfaite, de la
matiere organique résiduelle pouvait persister et géner I'examen des MP. De plus, en raison des quantités
relativement élevées d'échantillon, cette étape du protocole s’est révélée parfois tres chronophage.

Les solutions utilisées pour séparer les MP de la fraction minérale du sol varient grandement entre les études. Le
nombre 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 été utilisée.

e Méthodes de caractérisation et de quantification

La détection visuelle des MP sous microscope employée dans la présente étude est critiquable. Les risques d’erreur
peuvent étre importants, c’est pourquoi cette méthode doit toujours étre 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. Aprés la séparation par densité, le résidu
dans le surnageant est analysé en comparant des images prises avant et apres le chauffage de I'échantillon. Les
particules fondues sont alors identifiees comme des polymeres thermoplastiques (van den Berg et al., 2020; S. Zhang
et al., 2018). Cette piste d’amélioration a commence a étre étudiée dans le cadre du projet MICROSOF, mais
nécessite des essais supplémentaires.

Dans le cadre de ce projet, les fibres et les MP inférieurs a 315 um n‘ont pas €té analysés suite a des difficultés
techniques (voir Erreur! Source du renvoi introuvable.). Or, dans plusieurs études, une grande partie des
microplastiques mesuraient entre 50 et 250 pm (Thomas et al., 2020). La question se pose alors de savoir comment
analyser les petits MP dans des matrices si complexes. Thomas et al. (2020) et Primpke et al. (2020) suggérent
différentes méthodes selon les gammes de tailles étudiées : détection visuelle au microscope optique pour les
particules > 500 pm, (micro)spectroscopie IRTF ou Raman pour les particules plus petites, ou encore méthodes
thermoanalytiques basées sur la masse (p. ex. pyrolyse GC/MS) et spectroscopie RMN quantitative par exemple
(Primpke et al., 2020; Thomas et al., 2020). L'automatisation des analyses est 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 la technique 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 massiques sont plus robustes et mieux adaptés aux comparaisons inter-
études et a la modélisation 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 nombre
de MP était cependant trop faible pour parvenir a les peser. D'un point de vue méthodologique, Thomas et al.
(2020) conseillent d’'employer les méthodes spectroscopiques 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 pollution plastique en termes de masse
(Thomas et al., 2020).
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En conclusion, il n’existe actuellement pas de méthode efficace a 100% pour extraire et identifier les microplastiques.
Chaque étape amene en outre un risque de perte et/ou de fragmentation des particules, ce qui peut contribuer a
une sous ou sur estimation du nombre de MP (Leitdo et al., 2023). Par ailleurs, les points soulevés plus haut dépendent
des objectifs et contraintes de |'étude. En pratique, il peut étre nécessaire de trouver un compromis entre la durée
du projet, le nombre d’échantillons, leur niveau de contamination présumeé, les gammes de tailles que |'on veut
étudier et le niveau de précision souhaité. Il est néanmoins nécessaire d’harmoniser les méthodologies, au moins a
I'échelle francgaise, avant que les études ne se multiplient.

5. Conclusion et 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 premiéres références
nationales sur la contamination des sols francais par les microplastiques. A notre connaissance, il s'agit de la
premiere étude cherchant a caractériser I'ampleur de cette contamination a I'échelle de la métropole francaise, sur
des sols soumis a différentes utilisations (notamment agricoles) et n‘ayant pas regu d’apport directs de plastiques
par le biais d'applications de boues 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 étaient contaminés, 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 globalement inférieures aux données rapportées dans d’autres travaux. Ces résultats sont a
nuancer car les fibres et les MP inférieurs a 315 um ont été écartés de I'analyse. Le fait que la majorité des études
existantes se soient concentrées sur des sols agricoles et horticoles ayant recu des apports de boues d'épuration
et/ou de paillis en plastique peut également expliquer ces différences. De nouvelles études ciblant des sols sans
apport connu de plastique ou soumis a 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
et présentent toutes des limitations. Les méthodes 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 harmoniser les méthodologies reste un défi de recherche a relever.
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RESUME

A ce jour, la majorité des recherches sur les plastiques dans I'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, l'utilisation de paillage plastique, l'irrigation avec des eaux usées et le dépdt
atmosphérique. Cependant, les quantités retrouvées different selon les sites et selon les études. En France, seuls
quelques travaux ont abordé la question de la pollution des sols par les microplastiques.

Le projet MICROSOF visait a établir les premiéres références nationales sur la contamination des sols frangais
par les MP. Pour ce faire, des échantillons de sol provenant de 33 sites soumis a différents usages (21 grandes
cultures, 4 vignes et vergers, 4 prairies, 4 foréts) ont été analysés. Aprées prétraitement et sous-échantillonnage,
les échantillons ont été digérés par réaction de Fenton afin d’éliminer la matiére organique. Les MP compris
entre 315um et 5 mm ont ensuite été extraits par séparation par densité avec une solution d’iodure de sodium.
Puis, ils ont €té 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 échantillons
contenaient des microplastiques (25/33). La majorité des échantillons de sol de grandes cultures (17 sites/21),
prairies (4 sites/4) et vignes et vergers (3 sites/4) étaient contaminés, contre un seul échantillon de forét (1 site/4).

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 méthodologies, au moins a I'échelle francaise.
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