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1 — Tris physiques ou physico-chimiques

Il convient que le surplus d’énergie dépensé pour la mise en ceuvre de I'attrition soit compensé par
une augmentation significative du ratio entre la distribution du polluant dans la fraction et le

pourcentage pondéral de la fraction, relativement a I'échantillon de départ.

L'applicabilité de la technique complémentaire sera fonction du bilan de répartition de la pollution entre

les différentes fractions obtenues et de la masse de chacune de ces fractions.

3.2.2. Techniques complémentaires : séparation solide - liquide par
décanta tion et floculation

Le traitement des sols par des méthodes physiques ou physico - chimiques comporte souvent une ou
plusieurs étapes ou interviennent des mélanges avec de I'eau ou des solutions diverses. L'évaluation
de la traitabilité selon de tels procédés doit donc obligatoirement prendre en compte I'étude d'étapes
de séparation solide - liquide et de gestion des effluents liquides (neutralisation, élimination de

contaminants dissous, etc.).

Les étapes de séparation solide — liquide des procédés de traitement de sol étant classiques [12],

elles sont abordées par un ensemble de tests usuels, pour évaluer l'efficacité de :

- la décantation : essais de sédimentation en éprouvette, ... Ces essais peuvent faire intervenir ou
non une coagulation ou une floculation préliminaire des fines (évaluation en jar test, etc.),

- lafiltration : essais de filtration sous vide, sous pression,...

- la centrifugation : essais en centrifugeuse batch de laboratoire.

Dans le contexte du traitement des sols, comme dans la quasi-totalité des domaines ou I'on effectue
des décantations, il est fait appel a une floculation préliminaire des fines particules pour accélérer la

sédimentation et donc optimiser la taille des équipements.

Les essais de floculation visent a déterminer dans un premier temps le floculant le plus efficace. En
second lieu, la concentration optimale (rendement/quantité) est recherchée. Ces essais sont réalisés
en floculateur (Jar test). Un ensemble de cing ou six béchers est rempli d'un volume identique de la
méme suspension. Puis il est placé dans le floculateur, dont le réle est de permettre une agitation
similaire de I'ensemble des béchers, via des pales a vitesse de rotation variable. Le ou les floculants
sont ajoutés dans les différents béchers, a I'exception de I'un qui sert de témoin. L'ensemble est alors
soumis a une agitation importante (vitesse de rotation des pales : 100 t/min) pendant un temps court
(20 secondes) afin de disperser les réactifs. Puis la vitesse d'agitation est réduite et maintenue a 40

t/min pendant 3 minutes, afin de permettre la constitution de flocs.

L'agitation est finalement stoppée et I'observation visuelle (taille des flocs, rapidité de leur décantation,

limpidité de la solution surnageante,...) permet d'évaluer les résultats de I'essai.

Les essais visant a déterminer la concentration optimale sont réalisés selon le méme principe. Leurs

résultats sont évalués par une estimation visuelle de la qualité de la floculation.

Synthese des résultats 51



1 — Tris physiques ou physico-chimiques

Retour
sommaire

4. Synthése des résultats

Les résultats de faisabilité de ces techniques sur la base des essais d'orientation et de I'évaluation

des performances du traitement par tris physiques ou physico-chimiques sont présentés selon le

modéle de fiche ci-dessous.

DESCRIPTION DE LA PROBLEMATIQUE
RENCONTREE ET DE L'USAGE PREVU

Typologie de pollution, caractéristiques du sol, du site, cible

protéger, voies de transfert

OBJECTIFS DE REHABILITATION
RECHERCHES

Réduction des risques sanitaires
Réduction des risques environnementaux

Réduction des nuisances et autres risques

RESULTATS DES ESSAIS D'ORIENTATION

Passage a I'évaluation des performances

Abandon de cette technique

RESULTATS DE L'EVALUATION DES
PERFORMANCES

Technique applicable

Technique non applicable

COMPARAISON DES PERFORMANCES
Teneur résiduelle / objectifs
Concentration disponible / objectifs
Ecotoxicité

Aptitude a un support végétal /objectifs

Durée de traitement / objectifs

EQUIPEMENT COMPLEMENTAIRE
NECESSAIRE

(gestion des effluents)

COMMENTAIRE

Synthese des résultats 52
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2 — Lavage par agents chimiques ou tensio-actifs

Cahier des charges :
Caractérisation et essais en vue de l'application d’'un
traitement de lavage par agents chimiques
ou tensio-actifs
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2 — Lavage par agents chimiques ou tensio-actifs

Introduction

Cette mission de caractérisation et essais intervient aprés la présélection des techniques et la
caractérisation préliminaire du sol, qui permet notamment de définir la nature des contaminants
(métalliques, organiques) et leur teneur globale, ainsi que la composition granulométrique du
sol (cf. Document guide - chapitre « Connaissances minimales requises »).

La mise en ceuvre de cette procédure d'essai suppose que les parameétres limitant présentés
dans la partie "Présélection des techniques" du Document guide ont été pris en compte. Les
principales caractéristiques du site, du sol et des polluants qui ont conduit a la présélection de
cette technique sont rappelées ci-dessous ainsi que les limites associées a I'application des

techniques de lavage chimique :

Rappel de la problématique Caractéristigues de la zone polluée :

Nature de la pollution :

Situation de la pollution vis-a-vis de la zone saturée :

Etat physique de la pollution :

Limites liées a la mise en ceuvre Mise en ceuvre in situ : Enjeux environnementaux
(proximité et niveau de protection des milieux) ;

Maitrise des écoulements des eaux souterraines :
hétérogénéité de distribution des perméabilités et des
polluants

Mise en ceuvre sur site ou hors site : selon la quantité a
traiter

Limites liées a la nature de la pollution Lavage par agents chimiques rarement appliqué aux
pollutions mixtes

Des précautions sont nécessaires pour le traitement de
polluants susceptibles de générer la formation d’especes
gazeuses et/ou toxiques en présence d’extractant

Lavage par agents tensio-actifs principalement adaptée
pour les pollutions par des hydrocarbures pétroliers purs
ou en mélange. Extraction possible des
organohalogénés aliphatiques

Limites liées aux caractéristiques générales -
de la pollution

Tableau 5 — Rappel des caractéristiques a la base de la présélection des
techniques de lavage par agents chimiques ou tensio-actifs — partie 1

Essais d’'orientation 54



2 — Lavage par agents chimiques ou tensio-actifs

Limites liées aux caractéristiques du sol

Composition granulométrique : moins de 20% de teneur
en agile

Une teneur élevée en matieres organiques peut
entrainer de plus grandes difficultés de lavage par
agents tensio-actifs

Perméabilité a I'eau > 10° m/s

Une teneur importante en carbonates peut entrainer des
difficultés de lavage par agents chimiques acides

Limites liées aux caractéristiques de
I'aquiféere et des eaux souterraines

Composition des eaux souterraines : pour le lavage in
situ, I'efficacité de la boucle hydraulique peut étre altérée
par des eaux dures et encro(tantes (carbonate de
calcium), et par la présence de fer et/ou de manganése
(concentrations > 10 a 25 ppm).

Perméabilité a I'eau : > 10° m/s

Limites liées a la concentration en polluant

Limites liées a d'autres paramétres
spécifiques

Faisabilité de traitement des eaux pompées chargées de
polluants et de réactifs

Phases réactives ayant une importante capacité de
piégeage et de rétention des contaminants

Le lavage in situ par agents tensio-actifs de composés
en phase de forte viscosité, I'adjonction d’un agent
épaississant peut s’avérer nécessaire

Tableau 6 — Rappel des caractéristiques a la base de la présélection des
techniques de lavage par agents chimiques ou tensio-actifs — Partie 2

Les délais et colts maximaux attendus pour la réalisation des essais sont précisés ci-

dessous. Le candidat a la réalisation des caractérisations et essais en vue de

I'application d’'un lavage par agents chimiques ou tensio-actifs précisera les délais et

colts qu'il prévoit pour la réalisation de sa prestation au regard de ces objectifs.
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2 — Lavage par agents chimiques ou tensio-actifs

1. Essais d’orientation

Cas du lavage par agent chimique

Tests de comportement des
polluants (extractions chimiques
séquentielles pour les métaux,

solvants pour organiques)

Y

Identification des mécanismes
de mobilisation envisageables

v ) v 0 v
Existe-t-il une gamme de pH Existe-t-il un domaine de Existe-t-il des extractants
présentant un plus haut potentiel d'oxydo-réduction chimiques spécifiques du
niveau de solubilité du présentant un plus haut polluant ?
polluant ? niveau de solubilité du (données bibliographiques)
1/ données bibliographiques polluant ?
2/ essais 1/ données bibliographiques
2/ essais
oul NON oul NON
oul NON
Y \4 Y
Recherche de réactifs permettant la mobilisation du polluant Recherche des extractants
dans le domaine thermodynamique de plus faible solubilité spécifiques

!

A4

Sait-on gérer les effluents en terme de

régénération/neutralisation

NON

h 4

ou

Y

Etude de linfluence du ratio solide / liquide extractant
Etude de linfluence de la durée de lavage
Etude de linfluence de la concentration d'extractant

Y

Le taux d'extraction accessible en conditions de
laboratoire optimisées est-il compatible avec les objectifs
de teneur résiduelle en polluants fixés ?

NON

Choix d'un
nouveau réactif

oul

Y

Passage

d'évaluation des
performances

a l'étape

Figure 2 - Procédure d'essais d'orientation d'un traitement par lavage chimique

A\ A 4

Retour a la

présélection
des

techniques

Essais d’'orientation

56
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2 — Lavage par agents chimiques ou tensio-actifs

Cas du lavage par agents tensio-actifs

| Caractérisation de la pollution |

Choix des tensio-actifs
envisageables (données
bibliographiques)

\4
Etude de linfluence de la

oul

concentration en

agent tensio-actif

\

A

oul

Les conditions optimales d'extraction sont-elles
compatibles avec l'atteinte des objectifs de teneur
résiduelle en polluants fixés ?

NON

\4
Etude de l'influence d'une augmentation
de la température de traitement

A 4

oul

Les conditions optimales d'extraction sont-elles
compatibles avec l'atteinte des objectifs de teneur
résiduelle en polluants fixés ?

NON

\4
Etude de l'influence d'une pré-
imprégnation par solvants organiques

A 4

Les conditions optimales d'extraction sont-elles
compatibles avec l'atteinte des objectifs de teneur
résiduelle en polluants fixés?

NON

\4
Etude de l'influence de l'apport d'un agent
défloculant

Y

Les conditions optimales d'extraction sont-elles

NON

Retour a la

présélection
des

techniques

compatibles avec l'atteinte des objectifs de teneur
résiduelle en polluants ?

oul

Y

Passage a l'étape
> d'évaluation des

performances

Figure 3 - Procédure d'essais d'orientation du lavage par agents tensio-actifs
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2 — Lavage par agents chimiques ou tensio-actifs

Les essais d'orientation en vue de I'évaluation de la traitabilité d'un sol par lavage par agents

chimiques ou tensio-actifs consistent a sélectionner pour un polluant donné (ou plusieurs) la

méthode de lavage la plus adaptée en terme de rendement d’extraction. Pour ce faire, deux

approches peuvent étre envisagées :

= une approche visant a tester un grand nombre d’extractants susceptibles de satisfaire a
priori a la remobilisation du/des polluants concernés, indépendamment de la
compréhension des mécanismes mis en jeux.

» une approche de caractérisation qui vise, en préliminaire a la réalisation d’essais de lavage,
a déterminer la spéciation du polluant, c’est a dire la forme sous laquelle il est présent dans

le sol. Cette approche est particulierement adaptée dans le cas d'une pollution métallique.

La méthode proposée ici consiste en une premiére phase de caractérisation du comportement
des polluants en vue de définir des mécanismes de mobilisation envisageables, en une
recherche de réactifs adaptés pour la mise en ceuvre des mécanismes identifiés, par la mise en

ceuvre d'essais de lavage.

1.1. Caractérisation en vue d’identifier des mécanismes
envisageables.

1.1.1.  Caractérisation de la spéciation des polluants
métalliq ues et métalloides en vue d’un lavage par agents
chimiques

Deux voies complémentaires principales permettent d'approcher la caractérisation de la
spéciation des polluants métalliques dans les sols : les protocoles de caractérisation

minéralogique et les méthodes chimiques (séquentielles ou autres).

= La spéciation par minéralogie et physico-chimie, est largement détaillée dans le chapitre
portant sur les procédés de tris physiques. Elle est parfois employée en vue de procédés
chimiques. Par exemple Chauzy et al [13] la décrivent comme la méthode ayant permis de
localiser le chrome d'un sol, adsorbé sur de la vermiculite et principalement présent dans la
fraction —100 pm.

Cette caractérisation minérale ne doit pas se limiter aux porteurs de polluants
mais également décrire les autres phases. En effet ces derniéres peuvent réagir
avec certains réactifs et rendre le procédé envisagé moins performant ou non
économique (trop grande consommation de réactif). Ainsi, Papassiopi et al [23]
mettent en évidence l'importance de la teneur en calcite, qui, dans certains cas,

consomme 90% de I'EDTA destiné a extraire les métaux lourds (plomb, zinc,
cadmium).

= Les extractions chimiques séquentielles sont d'un usage courant pour déterminer la
spéciation des éléments métalliques (comportement cationique) et donne également des

informations pour évaluer leur mobilité potentielle. Parmi les principaux protocoles, la
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méthode de Tessier [27], plus ou moins modifiée, est une des plus employées. Dans le cas
de polluants au comportement anionique comme les arséniates, de nouveaux protocoles de

caractérisation chimique ont été développés.

1.1.1.1. Les extractions chimiques séquentielles

Depuis les premiers travaux de Tessier [27] une littérature abondante existe sur leur utilisation,
leur intérét et leurs limites. Il existe désormais de trés nombreux protocoles d’extractions
séquentielles. Les différences entre ces protocoles portent sur le nombre d’extractions, la
nature des réactifs utilisés ainsi que sur le type de matériau étudié (sol, sédiment sec ou
humide...). D'une fagon générale, toutes les études s'accordent pour conclure que ce type
d'extraction n'est pas sélectif d'une phase minérale donnée et que l'efficacité de l'extraction
dépend de I'élément considéré et la dénomination « d’extractions chimiques sélectives » a été
progressivement remplacée par celle « d’extractions chimiques séquentielles ». Néanmoins, il
n'existe pas a I'heure actuelle de réelles alternatives a ces extractions pour approcher, en une
seule expérience, le comportement de tous les métaux a la fois, sur la globalité de I'échantillon.
Ces extractions jouent sur les principaux mécanismes de remobilisation des métaux et

constituent ainsi un premier apercu des extractants a favoriser ultérieurement.

Principe

L'échantillon est soumis a une succession d'attaques chimiques. Celles-ci sont censées
dissoudre sélectivement différents constituants du sol. L'analyse des éléments et en particulier
des métaux passés en solution suite a chaque extraction permet d'identifier la spéciation du
métal (c’est a dire la forme a laquelle il est « attaché » dans le sol) et d’en évaluer la proportion
au sein du sol. Outre les données de rendements que ces essais de lavages chimiques peuvent
apporter, ils contribuent, par la compréhension des mécanismes qu’ils permettent, de réorienter
si il y a lieu les essais a réaliser. Par contre, lors de I'évaluation précise de la spéciation des
métaux dans les sols pollués, elles peuvent se révéler inadaptées. En effet, le comportement
lors des extractions séquentielles de certaines phases porteuses de métaux (comme verre,
phosphate, alliage...) est peu ou pas décrit. Or, ces phases peuvent constituer des porteurs
majeurs dans le cas de pollution d’origine anthropique. Une confrontation avec les observations

de la caractérisation physique sera alors trés riche en information.

Enfin, il faut noter que les extractions chimiques séquentielles sont établies pour des polluants
métalliques au comportement cationique . Elles ne sont pas prévues en terme de conditions
d’'extractions pour mobiliser des polluants aux comportements anioniques tels que les

chromates ou les arséniates.
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Dans le cadre du projet, les réactifs chimiques ont été sélectionnés' pour extraire les métaux

appartenant aux fractions suivantes :

1.

Fraction « métaux échangeables — métaux dans phases solubles » ; Cette premiére attaque
vise a extraire les métaux dits «échangeables », c’est a dire adsorbés trés faiblement a la
surface des phases du sol, par des liaisons non spécifigues de type attraction
électrostatique. C’est par exemple le cas des cations échangeables en position interfoliaire
dans les argiles. Cette extraction est réalisée en provoquant un échange entre ces ions
faiblement liés et les ions en forte concentration d’une solution d’'un sel neutre comme
NaNOs. Lors de cette premiére extraction, les métaux éventuellement présents dans des
phases solubles seront également récupérés.

Fraction « métaux dans carbonates ou adsorbés » ; cette extraction vise a extraire, par
acidification (pH = 5), les métaux précipités avec les carbonates. Cette acidification entraine
également la libération de métaux liés a la surface des constituants du sol par des liaisons
dépendantes du pH.

Fraction « métaux liés a la matiére organique » ; cette extraction vise a détruire ou mettre
en solution les matiéres organiques, libérant ainsi en solution les métaux associés. Cette
attaque peut étre réalisée par l'utilisation d’'un oxydant comme H,O, ou par un défloculant
qui rompt les liaisons entre les matiéres organiques et le solide.

Fraction « métaux liés aux oxy-hydroxydes de fer » ; cette extraction vise a détruire en les
réduisant les différents oxyhydroxydes de fer et de manganése couramment présents dans
les sols.

Fraction « métaux liés aux sulfures » ; cette extraction est une oxydation forte pour libérer
les métaux associés a des formes sulfurées.

Les métaux liés aux phases résiduelles ont été déduits par différence entre les quantités de
métaux extraits lors de ces cing précédentes extractions et les quantités initiales dans
I'échantillon. lls peuvent également étre obtenus aprés une attaque chimique forte visant a
mettre toute la fraction résiduelle en solution. Dans cette éventualité, il sera possible
d’évaluer la qualité de la procédure des extractions : la somme d’'un métal contenu dans les

différentes fractions extraites devant étre proche de la teneur totale de I'échantillon.

Les valeurs « guide » relatives aux extractions chimiques séquentielles

Il n'existe pas de valeurs « guide » permettant de diagnostiquer de I'efficacité ultérieure des

lavages chimiques a la seule vue des résultats des extractions chimiques séquentielles mais

ceux-ci donnent des éléments de réflexion.

! pour les quatre premiéres fractions, le choix des réactifs chimiques est explicité dans [14]
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La durée de lavage sera choisie quand I'extraction du polluant est a son maximum et a atteint
un palier. Des essais cinétiqgues complémentaires peuvent ensuite étre conduis pour préciser la

cinétique de mise en solution a la concentration solide sélectionnée auparavant.

1.3.4. Influence d'une augmentation de la température (cas
du lava ge par agents tensio-actifs)

La température a des effets connus sur les performances du lavage. Le plus notable est la
diminution de la viscosité des hydrocarbures (ceci est surtout valable pour les hydrocarbures
lourds), les rendant ainsi plus faciles a déplacer. Un second effet, non moins important,
concerne l'abaissement des tensions interfaciales hydrocarbures/sols et hydrocarbures/eau, qui

facilitera la désorption du polluant de la surface des particules.

Une température comprise entre 60 et 70C peut étre imposée pour améliorer le déplacement
des hydrocarbures. De tels essais ont notamment été effectués par I'lFP dans le cas d'une

pollution par du fioul lourd n2.

L'influence de la température sur le déplacement des hydrocarbures par des solutions de
tensio-actifs est étudiée au niveau du choix du ou des tensio-actifs et des concentrations en

tensioactifs. Les procédures d'essai et d'analyse sont les mémes que précédemment.

Si la concentration résiduelle de I'échantillon traité dans les conditions optimisées aprées
augmentation de la température est compatible avec les objectifs fixés en terme de teneur
résiduelle, la procédure d'essai est directement poursuivie par la mise en ceuvre d'essais

d'évaluation des performances.

1.3.5. Influence d'une pré-imprégnation par un solvant
organique ( cas du lavage par agents tensio-actifs)

L'intérét d'utiliser un solvant organique se justifie principalement dans le cas de pollution par
des hydrocarbures lourds (fioul lourd n°2 ou pétro le brut), puisqu'il sera capable d'améliorer la

dissolution de ces mémes hydrocarbures.

Une pré-imprégnation du sol pollué par le solvant choisi est réalisée pendant un temps moyen

d'l heure, préalablement au traitement de lavage proprement dit.

Parmi les solvants utilisés, on peut citer :
- le Ketrul 210, fabriqué par Total Fina EIf, dont la composition en n-paraffines/isoparaffines,
aromatiques et cycloparaffines, est respectivement de 57 %, 5 % et 38 %,

- les esters méthyliques de colza (Diester).

Dans le cas ou la dissolution ne serait pas améliorée, les essais doivent étre suivis par I'étude

de l'influence de l'apport d'un agent défloculant.
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1.3.6. Influence de I'apport d'un agent défloculant (cas
général)

Les agents défloculants sont des molécules capables de créer des répulsions entre les
particules solides. lls vont donc favoriser la désagrégation des agglomérats constitués de fines

particules. lls améliorent l'accessibilité des produits lavants a de plus grandes surfaces

contaminées et, de ce fait, conduisent a un meilleur résultat de lavage.

En contrepartie, elles peuvent générer de trés fines particules peu décantables, qui vont

perturber la traitabilité des effluents liquides aprés lavage.
Un des agents défloculants les plus connus est I'hexamétaphosphate de sodium.
Les procédures d'essai de lixiviation et d'analyse sont les mémes que précédemment.

Si la concentration résiduelle de I'échantillon traité dans les conditions optimisées en présence
d'agent défloculant est compatible avec les objectifs fixés en terme de teneur résiduelle, la
procédure d'essai est directement poursuivie par la mise en ceuvre d'essais d'évaluation des

performances.
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2. Caractérisation en vue de I’évaluation des
performances

Les performances de I'application d'un traitement de lavage par agents chimiques ou tensio-
actifs doivent étre jugées, en tenant compte des objectifs fixés, par comparaison des résultats

d'analyses et essais obtenus sur le sol avant et aprés traitement.

Dans le cas d'essais de traitement en colonne, une meilleure représentativité peut étre obtenue
en prélevant un échantillon carotté non remanié en différents points (base, milieu, sommet)

avant et aprés traitement.

Les objectifs de traitement sont rappelés ainsi que la nature des analyses et essais a réaliser

(cf. le préambule — Caractérisation en vue de I'évaluation des performances)
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3. Evaluation des performances

Essais de lavage en
conditions pilote

v
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Figure 4 - Procédure d'essais d'évaluation des performances d'un traitement de lavage
par agents chimiques ou tensio-actifs
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Les essais qui visent a évaluer les performances de la technique de lavage par agents chimiques ou
tensio-actifs permettent de valider sa faisabilité technique a une échelle pilote, plus proche des
conditions réelles de traitement. lls doivent donc permettre de juger de la performance totale du
procédé envisagé (rendement, teneurs en contaminants des différents produits). C'est également a
l'occasion d’essais pilote que sont usuellement acquises les informations de dimensionnement

d’équipement et de co(t opératoire.

La faisabilité du traitement de lavage par agents chimiques ou tensio-actifs sera évaluée a ce niveau
de la procédure d'essais selon l'atteinte, dans les conditions pilotes optimisées, des objectifs fixés en
terme de teneur en polluants, de disponibilité des polluants, d'écotoxicité directe et indirecte du sol

traité, de durée de traitement et de gestion des effluents.

3.1. Essais de lavage

Comme indiqué ci-dessus, outre les paramétres économiques qui ne font pas l'objet de cette
procédure d'essai, les principaux parametres d'évaluation de la performance du lavage sont le

rendement d’extraction des contaminants du sol et les teneurs résiduelles du sol traité et des effluents.

Le rendement d’extraction permet d’évaluer la performance technique du procédé et de vérifier la
cohérence entre les résultats atteints au cours des essais d’évaluation des performances et ceux des

essais d’orientation.

La connaissance des teneurs résiduelles de contaminants dans le sol décontaminé et dans les
effluents traités permet une premiére évaluation par rapport aux objectifs environnementaux de la

dépollution.

Une meilleure représentativité peut étre obtenue en prélevant un échantillon carotté non remanié en

différents points (base, milieu, sommet) avant et apres traitement.

Il Ny a pas a proprement parler de protocole opératoire fixe pour les essais d'évaluation des
performances. En effet, I'objectif est de reproduire le traitement de sol envisagé, avec des conditions
opératoires et des équipements proches de ceux de I'éventuel procédé industriel. Les essais doivent
donc comporter les opérations retenues a lissue des essais d'orientation, or la nature et
'enchainement de ces opérations sont entierement modulables et dépendants du comportement du

sol et des contaminants.
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Illustration du cas d’un traitement en batch (sur site ou hors site)

Par exemple, pour le sol S8, pollué par des PCB et traité dans le cadre du programme qui a conduit a
I'élaboration du guide (cf. le « Document de référence » associé au guide sur la Traitabilité des sols),

I'évaluation a été réalisée en quatre étapes principales, retenues d’apres les essais d’orientation :
1. Lavage avec du solvant ;

Compte tenu de la dimension des réacteurs disponibles pour effectuer le lavage au solvant, ce dernier
a été effectué par batchs de 0,5 kg de sol, dans les conditions définies pour les essais paramétriques
(ratio solide / solvant de 5/10). Au total 40 kg de dichlorométhane ont donc été utilisés pour laver le

sol.
2. Séparation solide / liquide, par filtration

Le lavage est suivi d'une séparation solide-liquide, réalisée avec une cellule de filtration sous-pression
(en inox et téflon) munie d'un filtre en fibre de verre. Les filtrats de I'ensemble des batchs ont été
regroupés et cette solution (appelée solution de lavage 1) a fait, aprés pesée, I'objet d'une analyse de
PCB.

3. Rincage du gateau de filtration

Dans la cellule, aprés filtration, les gateaux ont fait I'objet d'un rincage par du dichlorométhane pur. La
masse de solvant utilisée a été prise identique a celle du lavage (40 kg). Comme les filtrats, les

solutions de ringage ont ensuite été regroupées, pesées et analysées.
4, Séchage

Les gateaux de filtration (rincés lors de I'étape précédente) ont été regroupés, pesés humides, séchés
en étuve a 40 C et re-pesés. Cette double pesée (poids humide et sec) permet de déterminer la

guantité de solution de ringage restée en imprégnation dans le gateau.

Remarque : la régénération du solvant, qui fait partie intégrante du procédé industriel, s'effectue pour
le dichlorométhane par distillation : [égérement chauffée, la solution s'évapore et la condensation des
vapeurs permet de récupérer le dichlorométhane pur, alors que les contaminants restent dans le
concentrat. Cette étape ne pose aucun probléme technique pour ce solvant et n'a donc pas été

évaluée ici.
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Illustration du cas d’un traitement par percolation in situ ou sur site

Dans le cadre de I'évaluation des performances d'un lavage par agent tensio-actifs d’'une pollution aux
hydrocarbures, le dispositif d’essai est constitué d’'une colonne en acier inox de 10 cm de diameétre
remplie de sol sur 10 cm de hauteur en s’appuyant sur le protocole normalisé ISO TS 21268-3
(« Procédure de lixiviation des sols et matériaux du sol en vue de mesures chimiques et
écotoxicologiques ultérieures — Partie 3 : Essai de percolation a écoulement ascendant »). Le débit
d'injection de solution de tensio-actifs (de composition définie au cours des essais d'orientation) est de
100 mL/h, l'alimentation de la colonne étant effectuée par le bas et le régime de fonctionnement étant

en flux continu avec renouvellement de la solution de tensio-actif.

Le percolat produit est régulierement prélevé, dans des intervalles de temps déterminés par la
dynamique de mise en solution (caractérisée au cours des essais d'orientation) en tenant compte des

ratios liquide / solide mis en ceuvre au cours des essais d'orientation.

Les hydrocarbures contenus dans le percolat sont extraits par SPME au moyen de fibres spécifiques
PDMS de 30 um ou 100 um et dosés par chromatographie en phase gazeuse muni d'un insert SPME

et d'un détecteur a ionisation de flamme.

Lorsque I'évolution de la concentration en hydrocarbures dans les percolats devient trés faible, la

percolation est stoppée et le sol traité fait I'objet d'une analyse de teneur résiduelle en hydrocarbures.

Les hydrocarbures de la terre sont extraits avec un volume connu d'un mélange cyclohexane/acétone

(100 ml pour 20 g de terre), aprés avoir desséché la terre en y ajoutant du sulfate de sodium.

L'analyse de l'extrait est effectuée par chromatographie en phase gazeuse.

3.2. Cas d'un traitement in situ

Les objectifs du pilote sont :

» de valider par des essais in situ les choix réalisés sur la base d’essais au laboratoire couplés aux

modélisations numériques,

» d'estimer les performances du lavage chimique in situ, c'est-a-dire d’apprécier les rendements

d’extraction, les teneurs résiduelles, les concentrations des effluents traités,

I nN'y a pas a proprement parlé de protocole opératoire fixe pour les essais d'évaluation des
performances. L'objectif est de reproduire le traitement envisagé, avec des conditions opératoires
et/ou des équipements proches de celles rencontrées dans le milieu souterrain et le dispositif a

I'échelle industrielle.
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Le choix des dimensions du pilote relévent d’une double contrainte : le pilote doit étre dimensionné a
une échelle suffisamment grande pour rendre compte des conditions d’exploitation qui seront celles
de I'éventuelle unité de dépollution industrielle, et suffisamment réduite pour que les essais et
expérimentations ne rendent pas la situation incontrélable [104]. Le pilote anticipe en général le
dispositif de dépollution final en ce sens qu’il correspond a une partie de ce dispositif. Les conditions
de sa mise en ceuvre équivalent celles du dispositif final. Le pilote permet la réalisation d’'essais
d’extraction avec différentes solutions d’extraction présélectionnées et des essais de tracage. La
durée des essais et du pilote varie selon les contextes hydrogéologiques et les résultats a
'avancement du pilote : la durée d’'un essai de tracage et/ou extraction est de 1 a 5 mois en général,
correspondant au temps nécessaire au traceur et/ou agent chimique ou tensio-actif pour parcourir la
boucle hydraulique. La réalisation du pilote s’accompagne en général par la mise en place d'un
réseau piézométrique dense dans la zone d'étude afin de surveiller le déroulement de Il'essai
(«monitoring»). Les informations acquises durant ces essais en plein champ peuvent amener des
ajustements du modéle numérique et/ou des formulations des solutions d'extraction. Des
investigations complémentaires ciblées peuvent étre justifiées par les résultats des essais pilotes et

leurs écarts éventuels avec ceux de I'approche au laboratoire.
La réalisation du pilote demande I'aval des Administrations compétentes concernées.

Si ces essais sont techniquement concluants en terme de capacité d’extraction (efficacité polluant
récupéré/agent injecté), de maitrise des flux in situ et de capacité de séparation sur site, le pilote est

exploité afin d’optimiser le dispositif de dépollution a I'échelle de la zone a dépolluer.

3.3. Valeurs "guide"

Les valeurs guides pour les sols traités correspondent aux objectifs de la dépollution fixés en terme de

teneur résiduelle en polluants.

Pour les eaux souterraines et les effluents, les valeurs guides sont a définir en fonction de la
Iégislation, des conditions du site et du devenir de ces eaux (traitement in situ, rejet dans le milieu

naturel, rejet dans un réseau d'assainissement,...).
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4. Synthése des résultats

Les résultats de faisabilité de ces techniques sur la base des essais d'orientation et de I'évaluation

des performances du traitement par lavage chimique sont présentés selon le modéle de fiche ci-

dessous.

DESCRIPTION DE LA PROBLEMATIQUE
RENCONTREE ET DE L'USAGE PREVU

Typologie de pollution, caractéristiques du sol, du site, cible

protéger, voies de transfert

OBJECTIFS DE REHABILITATION
RECHERCHES

Réduction des risques sanitaires
Réduction des risques environnementaux

Réduction des nuisances et autres risques

RESULTATS DES ESSAIS D'ORIENTATION

Passage a I'évaluation des performances

Abandon de cette technique

RESULTATS DE L'EVALUATION DES
PERFORMANCES

Technique applicable

Technique non applicable

COMPARAISON DES PERFORMANCES
Teneur résiduelle / objectifs
Concentration disponible / objectifs
Ecotoxicité

Aptitude a un support végétal /objectifs

Durée de traitement / objectifs

EQUIPEMENT COMPLEMENTAIRE
NECESSAIRE

(gestion des effluents)

COMMENTAIRE
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3 — Extraction sous pression réduite et extraction multiphasique

Cahier des charges :
Caractérisation et essais en vue de l'application d’'un
traitement par extraction sous pression réduite et
extraction multiphasique

Traitabilité des sols pollués : guide pour la sélection des techniques et I'évaluation de leurs performance85
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3 — Extraction sous pression réduite et extraction multiphasique

Introduction

Cette mission de caractérisation et essais intervient aprés la présélection des techniques et la
caractérisation préliminaire du sol, qui permet notamment de définir la nature des contaminants
(métalliques, organiques) et leur teneur globale, ainsi que la composition granulométrique du
sol (cf. Document guide - chapitre « Connaissances minimales requises »).

La mise en ceuvre de cette procédure d'essai suppose que les parameétres limitant présentés
dans la partie "Présélection des techniques" du Document guide ont été pris en compte. Les
principales caractéristiques du site, du sol et des polluants qui ont conduit a la présélection de
cette technique sont rappelées ci-dessous ainsi que les limites associées a I'application des

techniques d’extraction sous pression réduite et d’extraction multiphasique :

Rappel de la problématique Caractéristigues de la zone polluée :

Nature de la pollution :

Situation de la pollution vis-a-vis de la zone saturée :

Etat physique de la pollution :

Limites liées a la mise en ceuvre Mise en ceuvre in situ : Profondeur de la nappe
(extraction sous pression réduite) ; Perméabilité
intrinséque (extraction multiphasique) ;

Mise en ceuvre sur site ou hors site : selon la quantité a
traiter

Limites liées a la nature de la pollution Technique adaptée au traitement de polluants
organiques volatils ou semi-volatils : pression de vapeur
saturante supérieure a 1 mm Hg a 25 ; constante d e
Henry supérieure a 0,01

Limites liées aux caractéristiques générales Age de la pollution
de la pollution

Limites liées aux caractéristiques du sol Teneur en eau : inférieure a 85%

Perméabilité a l'air : conductivité hydraulique minimum
de 10° m.s™

Limites liées a la concentration en polluant -

Limites liées a d’autres parameétres -
spécifiques

Tableau 7 — Rappel des caractéristiques a la base de la présélection des
techniques d’extraction sous pression réduite et d’extraction multiphasique
Les délais et colts maximaux attendus pour la réalisation des essais sont précisés ci-
dessous. Le candidat a la réalisation des caractérisations et essais en vue de
'application d'un traitement par extraction sous pression réduite ou extraction
multiphasique précisera les délais et colts qu'il prévoit pour la réalisation de sa

prestation au regard de ces objectifs.
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3 — Extraction sous pression réduite et extraction multiphasique

1. Essais d’orientation

Essai d'extraction en conditions
standard de laboratoire sur un
échantillon de sol pollué

Prélevement d'un autre
échantillon de sol

4
Les conditions standard appliquées NON Vérification de la présence de
permettent-elles d'extraire des »| polluants dans 'échantillon testé
polluants du sol ? par chauffage a 100 C

Oul

A
Les nouvelles conditions appliquées [ NON

permettent-elles d'extraire des
polluants du sol ?

Passage a I'étape
d'évaluation des
performances

Oul

\ 4
Retour a la
préselection

destechniques

Figure 5 - Procédure d'essais d'orientation d'un traitement par extraction sous pression
réduite et extraction multiphasique
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1.1. Essai d'extraction de la phase gazeuse

Le test mis au point permet une premiére approche de la faisabilité du traitement sur un sol

pollué donné. Il permet de déterminer I'extractibilité des polluants d'un sol soumis a une

dépression pendant un temps donné, en piégeant la phase gazeuse extraite. Des échantillons

de 1 a 2 g de sol sont soumis a une dépression de 0,3 bar a une température parfaitement

régulée de 25 T sur des durées allant de 2 heures a 8 heures. La pression minimale peut étre

adaptée en fonction des performances du matériel industriel prévu.

1.1.1. Dispositif d'essai

Le montage expérimental met en ceuvre différents éléments présentés dans les paragraphes

qui suivent.

Une thermobalance (Mettler Tolédo TGA SDTA 521e) constituant une enceinte étanche
avec arrivée de gaz contrélée pouvant étre placée sous vide dynamique en maintenant une
température parfaitement régulée. Les échantillons de sol sont placés dans des creusets
dans I'enceinte de la thermobalance. Les creusets ont un volume maximum de 900 pL et la
balance peut accepter une masse d'échantillon comprise entre 100 mg et 5 g. Outre
I'utilisation de la thermobalance comme enceinte de traitement, elle permet également de
mesurer les pertes de masse de I'échantillon au cours du traitement. La perte de masse
mesurée comprend la perte de masse due a l'extraction de I'eau du sol et celle des
polluants organiques. Une analyse des effluents gazeux est donc nécessaire afin d'évaluer
I'extraction des polluants organiques seuls.

Une pompe a membrane (KNF) dont les éléments intérieurs sont recouverts de téflon. Elle
permet de provoquer une aspiration et un rejet de gaz en limitant au maximum une
éventuelle adsorption des COV sur les parois de la pompe (aucun effet mémoire n'a été
détecté lors d’analyses successives).

Une canalisation en acier inoxydable de liaison entre la thermobalance et la pompe a
membrane avec manometre de type bourdon et réglage mécanique du débit d’aspiration
par vanne VAT.

Un dispositif d’adsorption par charbon actif Anasorb® CSC SKC® (adsorption selon la
norme AFNOR NF X 43-252 : 1991). En effet, du fait de la limite du volume des creusets, la
masse des échantillons est limitée entre 1 et 2 g de sol. Les concentrations des gaz issus
du pompage sont faibles, et ne peuvent pas faire I'objet d'un simple stockage avant
analyse. Il est indispensable de reconcentrer les échantillons qui seront ensuite analysés

par chromatographie en phase gazeuse.
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La Figure 6 - Schéma du dispositif d’extraction sous pression réduite présente un schéma du

montage expérimental.

Manométre

~ 1y —
i LTJ Charbon
Pompe actif

Thermobalance

Figure 6 - Schéma du dispositif d’extraction sous pression réduite

1.1.2. Conditions opératoires

La pression est fixée a 0,3 bar, le débit d'azote est de 25 mL.min™ mesuré sous 0,3 bar soit 7,5
mL.min™" & la pression atmosphérique. Cette valeur est effectivement inférieure au débit limite
de 1 L.min™ mentionné par la norme AFNOR NF X 43-252. L’extraction des COV retenus par le
charbon actif suit également cette norme, le contenu de I'ampoule de charbon actif est mélangé
a quelques mL de sulfure de carbone. La Figure 7 - Extraction des COV du charbon actif

représente le protocole suivi pour I'extraction des COV a partir du charbon actif.

]
CS;
P~
\S
Bain
ultra-son Q

Figure 7 - Extraction des COV du charbon actif

Un étalon interne est ajouté avant analyse par chromatographie. Cet étalon est choisi par
comparaison qualitative du spectre obtenu par extraction sous pression réduite et des spectres

obtenus avec divers étalons potentiels.

1.1.3. Analyses

L’analyse des extraits est réalisée par chromatographie en phase gazeuse suivi d’'une détection
par spectrométrie de masse. La colonne et les conditions d’analyses devront étre choisies en

fonction des COV extraits.
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1.2.  Valeurs " guide "

Si aucun des polluants cibles n’est détecté lors des essais d'orientation tels qu’ils sont décrits ci
dessus, en quantités supérieures aux quantités de ces mémes polluants présentes dans le
volume de gaz de I'échantillon de sol, I'obtention de résultats lors d’'une étude a I'échelle de
pilote est compromise. Toutefois, étant données les trés faibles quantités de sol utilisées, les
essais doivent étre multipliés afin de compenser les aléas de I'échantillonnage. Les échantillons
de sol ne montrant aucun résultat a I'extraction sous pression réduite peuvent étre soumis a
une température plus forte afin de vérifier que des composés volatils sont effectivement

présents dans I'échantillon.

1.3. Extraction multiphasique

La faisabilité d'une extraction simultanée des phases gazeuse et liquide du sol est évaluée
uniguement sur la base d’essais pilote in situ lorsque les essais d'orientation ont montré la
faisabilité de I'extraction sous pression réduite.

Pour I'application de cette technique, on vérifiera la faisabilité de cette mise en ceuvre au regard

des parametres limitant (cf. Tableau 7).

Essais d’'orientation 90



Retour
sommaire

3 — Extraction sous pression réduite et extraction multiphasique

2. Caractérisation en vue de I’évaluation des
performances

Les performances de l'application d'un traitement par extraction sous pression réduite ou
extraction multiphasique doivent étre jugées, en tenant compte des objectifs fixés, par

comparaison des résultats d’analyses et essais obtenus sur le sol avant et aprés traitement.

Une meilleure représentativité peut étre obtenue en prélevant un échantillon carotté non

remanié en différents points (base, milieu, sommet) avant et aprés traitement.

Les objectifs de traitement sont rappelés ainsi que la nature des analyses et essais a réaliser

(cf. le préambule — Caractérisation en vue de I'évaluation des performances)
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3. Evaluation des performances

Essais d'extraction en
conditions pilote

y Estimation du temps de
Est-il possible de simuler le OUI\ traitement nécessaire pour
traitement ? 77| atteindre les objectifs fixés en
terme de teneur résiduelle en
polluants (par simulation)
NON
v l
Estimation du temps de
traitement nécessaire pour
atteindre les objectifs fixés en Les objectifs en terme de durée
terme de teneur résiduelle en »{ maximum de traitement sont-ils
polluant (extrapolation des atteints ?
résultats expérimentaux)
NON
NON | L'intégration dans une chaine

\

La technique
d'extraction employée
n'est pas applicable

de traitement peut-elle étre
envisagée ?

oul

A

Retour a la
présélection des
techniques

A

La technigue d'extraction
employée est applicable

Figure 8- Procédure d'essais d'évaluation des performances d'une extraction sous

pression réduite et d’extraction multiphasique
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3.1. Essais d'extraction — Cas général

Il s'agit dans cette évaluation des performances de déterminer la durée de traitement pour atteindre
un objectif de dépollution donné. Etant donnée la durée de traitement classiquement retrouvée dans la
littérature, un suivi expérimental seul ne permet pas de déterminer ce paramétre ; il est nécessaire de
passer par une étape de modélisation des phénomenes d'évaporation et de désorption afin de
réaliser une prédiction a long terme des quantités extraites. A l'inverse, la modélisation seule, sans
étude expérimentale, ne permet pas dans la trés grande majorité des cas d’estimer ce parameétre de
facon fiable ; en effet, le nombre de paramétres pertinents est trés important (cf. le paragraphe 3.1.6),
la modélisation des phénomeénes d’extraction ne tiendra compte, en premiére approximation, que d'un
nombre limité de ces paramétres. L'étude expérimentale permet de vérifier que les paramétres

prédominants ont été choisis.

Il n'existe pas a I'heure actuelle de protocole normalisé ou en cours de normalisation pour tester, a
I'échelle de pilote, la faisabilité d'un traitement par extraction sous pression réduite pour un sol pollué
par des COV. Ce paragraphe présente donc le protocole qui a été suivi pour tester les performances
du traitement par extraction sous pression réduite pour un sol pollué notamment par des solvants

chlorés.

3.1.1. Conception du pilote

Compte-tenu du fait que I'extraction sous pression réduite est un traitement le plus souvent utilisé in-
situ, le pilote doit répondre a un certain nombre de contraintes pour permettre des expériences
représentatives de ce qui se passe lors d’'un traitement réel. La taille du pilote doit étre suffisante pour
que la masse de sol gqu'il contient soit, le plus possible, représentative du site. A titre d’exemple les
dimensions choisies pour traiter le sol hétérogene cité précédemment, sont 600 mm pour la hauteur et
400 mm pour le diametre. Les dimensions du pilote devront tenir compte de la profondeur de la zone a

traiter et de I'hétérogénéité du sol.

Le sol doit pouvoir étre prélevé massivement et sa structure doit étre préservée le plus possible. C’est

pourquoi le sol doit étre prélevé, stocké et traité dans la méme enceinte.

Une fois chargé, le pilote doit présenter une grande étanchéité, pour des raisons de conservation
avant de commencer le traitement, et pour pouvoir appliquer le niveau de vide choisi au cours du

traitement.

Pour la phase du traitement, il doit pouvoir étre muni d’'un puits pour effectuer I'extraction a I'aide

d’'une pompe, ainsi que d'un point de fuite réglable.

La Figure 9 - Schéma de l'enceinte de préléevement du sol S7présente de fagon schématique
I'enceinte telle qu'elle a été utilisée pour le prélevement et le stockage dans le cas de I'exemple cité

précédemment :
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Plaque téflon
(e =10 mm)

| Plaque acier
g (e=10mm)

<« Tige filetée
(d=20mm)

Tube acier

d =406 mm
h =600 mm
e =8,8 mm

Figure 9 - Schéma de I'enceinte de prélévement du sol S7

3.1.2. Chargement des enceintes

Le prélevement massif ne doit faire intervenir ni a-coups mécaniques qui peuvent provoquer des
fissurations, ni liquide de refroidissement pour ne pas modifier les caractéristiques du sol. La méthode

gue nous avons choisie dans le cadre de notre étude est donc la suivante :

Le tube d’acier est disposé verticalement au point de prélévement choisi sur le site. Une pelle
mécanique enfonce le tube par pression continue sur la section supérieure. Quand le tube est
complétement rempli, la pelle mécanique dégage le sol tout autour du cylindre. On ferme alors le
cylindre par les plaques de téflon et les plagues d’'acier a l'aide des tiges filetées. L'étanchéité est
assurée par la pression exercée sur les plaques de téflon par le boulonnage des tiges filetées, des
joints silicones sont disposés respectivement sur les zones de contact entre le tube d'acier et les
plaques de téflon et entre les plaques de téflon et les plaques d’acier. On peut répéter I'opération a
différentes profondeurs et a différents points de prélévement pour avoir une meilleure représentation

du site.

3.1.3. Instrumentation du pilote

Une premiére phase d’intervention consiste a la préparation du pilote. Une couche de graviers et un
disque de 40 cm de diameétre de géotextile ont été installés au fond du pilote ainsi qu'une couche de
graviers au dessus du pilote, ceci afin d’assurer une répartition horizontale homogéne de la pression
et de diriger au mieux les flux de gaz vers le haut du pilote. La Figure 10 - Schéma de la préparation

du pilote de venting représente schématiquement le résultat de cette préparation.
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Graviers

SOL

Géotextile > . Graviers

Figure 10 - Schéma de la préparation du pilote de venting

L’instrumentation du pilote a permis de placer des instruments de mesure (pression, température,
débit) et d’analyse (chromatographe portable), la mise en dépression sous l'effet de I'aspiration des
gaz du pilote par une pompe, le séchage des gaz issus du pompage et enfin le traitement des
effluents gazeux en bout de chaine. La Figure 11 - Schéma de montage du pilote instrumenté pour les

essais de venting présente I'ensemble du montage.

Chacun des éléments de l'instrumentation utilisée lors de I'étude est présenté dans le paragraphe qui

suit a titre d’exemple de matériel pouvant étre utilisé.

Pompe Anémomeétre ) Air épuré
[e)

Piége Silicagel
Rotametre
I il

Vanne de réglag

Capteur de

pression | &=~ g

Pilote

Piége Charbon Actif
AC 35 3mm

\ Prélevement pGC
| Prelevement p

MTI Analytical Instruments

Centrale d’acquisition

Figure 11 - Schéma de montage du pilote instrumenté pour les essais de venting
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3.3. Valeurs « guide »

Les exemples cités dans la partie « Document de référence » montrent que la durée de traitement par
extraction sous pression réduite in situ peut varier de quelques mois a 3 ans selon les caractéristiques
de la pollution et celles du sol. Cette durée doit étre comparée aux contraintes spécifiques a la gestion

du site concerné.
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4. Synthése des résultats

Les résultats de faisabilité de ces techniques sur la base des essais d'orientation et de I'évaluation

des performances du traitement par extraction sous pression réduite ou extraction multiphasique sont

présentés selon le modéle de fiche ci-dessous.

DESCRIPTION DE LA PROBLEMATIQUE
RENCONTREE ET DE L'USAGE PREVU

Typologie de pollution, caractéristiques du sol, du site, cible

protéger, voies de transfert

OBJECTIFS DE REHABILITATION
RECHERCHES

Réduction des risques sanitaires
Réduction des risques environnementaux

Réduction des nuisances et autres risques

RESULTATS DES ESSAIS D'ORIENTATION

Passage a I'évaluation des performances

Abandon de cette technique

RESULTATS DE L'EVALUATION DES
PERFORMANCES

Technique applicable

Technique non applicable

COMPARAISON DES PERFORMANCES
Teneur résiduelle / objectifs
Concentration disponible / objectifs
Ecotoxicité

Aptitude a un support végétal /objectifs

Durée de traitement / objectifs

EQUIPEMENT COMPLEMENTAIRE
NECESSAIRE

(gestion des effluents)

COMMENTAIRE

Synthese des résultats
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Cahier des charges :
Caractérisation et essais en vue de l'application d’'un
traitement par désorption thermique

Traitabilité des sols pollués : guide pour la sélection des techniques et I'évaluation de leurs performancd3

CAHIERS DES CHARGES POUR LA REALISATION D’ESSAIS DE
TRAITEMENT
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4 — Désorption thermique

Introduction

Cette mission de caractérisation et essais intervient aprés la présélection des techniques et la
caractérisation préliminaire du sol, qui permet notamment de définir la nature des contaminants
(métalliques, organiques) et leur teneur globale, ainsi que la composition granulométrique du
sol (cf. Document guide - chapitre « Connaissances minimales requises »).

La mise en ceuvre de cette procédure d'essai suppose que les parameétres limitant présentés
dans la partie "Présélection des techniques" du Document guide ont été pris en compte. Les
principales caractéristiques du site, du sol et des polluants qui ont conduit a la présélection de
cette technique sont rappelées ci-dessous ainsi que les limites associées a I'application de la

désorption thermique :

Rappel de la problématique Caractéristigues de la zone polluée :

Nature de la pollution :

Situation de la pollution vis-a-vis de la zone saturée :

Etat physique de la pollution :

Limites liées a la mise en ceuvre Mise en ceuvre in situ : ce mode de mise en ceuvre est
encore a un stade en cours de développement ;

Mise en ceuvre sur site ou hors site : selon la quantité a
traiter

Limites liees a la nature de la pollution Technique inadaptée au traitement de polluants
corrosifs, de polluants minéraux (excepté le mercure),
d'oxydants et de réducteurs. Souvent appliquée aux
pollutions par des produits pétroliers

Limites liées aux caractéristiques générales -
de la pollution

Limites liées aux caractéristiques du sol Composition granulométrique : matériau poreux
constitué de particules de taille inférieure & 50 mm

Teneur en eau : nécessite une quantité d’énergie plus
importante mais peut améliorer la décontamination

Manceuvrabilité : cas de traitement sur site ou hors site

Limites liées a la concentration en polluant -

Limites liées a d’autres parametres Risque de réadsorption en cas d'importantes surfaces
specifiques spécifiques

Tableau 8 — Rappel des caractéristiques a la base de la présélection des
techniques de désorption thermique

Les délais et colts maximaux attendus pour la réalisation des essais sont précisés ci-
dessous. Le candidat a la réalisation des caractérisations et essais en vue de
I'application d'un traitement par désorption thermique précisera les délais et codts qu'il

prévoit pour la réalisation de sa prestation au regard de ces objectifs.
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1. Essais d’orientation

Synthése des propriétés physiques
du polluant : définition d'une gamme
de température de désorption

Y

Essai de désorption basse
température en conditions standard
de laboratoire
(3 températures x 3 temps de séjour)

A4

Essai de désorption moyenne
température en conditions standard
de laboratoire
(3 températures x 3 temps de séjour)

v

Les conditions appliqguées permettent-elles d'extraire
une quantité de polluant compatible avec l'atteinte
des objectifs de teneur résiduelle en polluant?

NON

oul

Y

Passage a I'étape
d'évaluation des
performances

Y

Retour a la
présélection
des
techniques

Figure 12 - Procédure d'essais d'orientation d'un traitement par désorption thermique
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4 — Désorption thermique

1.1. Détermination du couple température / temps de séjour

Il s’agit de déterminer les couples température/temps de séjour a appliquer a un sol pollué afin
d’'atteindre les objectifs de traitement en terme d’abattement de la pollution cible. Les essais

d’orientation proposés ici permettent d’optimiser ce couple pour des quantités réduites de sol.

Certains procédés de traitement peuvent présenter une durée maximale de traitement
applicable. On devra tenir compte de cette limite. Par ailleurs, quelque soit le procédé, pour une
durée de traitement maximale raisonnable (en terme de contraintes économiques, de temps
disponible pour effectuer le traitement...) ou limitée par la technologie employée, il est
recommandé de ne pas appliquer une température excessive du fait de la « fragilité du sol ». La
désorption thermique constitue une technique non destructive. Rappelons que la matiere
organique naturelle commence a se dégrader a partir de 300 C. Des études sur la
décomposition thermique de la matiére humique ont montré que des produits de pyrolyse
(alcanes, phénols, hydrocarbures aromatiques polycycliques...) se forment entre 400 et 500 C.
Lorsque des produits de dégradation sont détectés il devient délicat de parler de désorption

thermique.

Compte tenu de ces limites, la question a laquelle répondent les essais d'orientation est la
suivante : dans une gamme de température limitée et dans une gamme de durée de traitement
limitée, existent-ils des couples Température/Durée qui permettent d’atteindre I'abattement de

la teneur des polluants cibles voulu ?

Les essais d'orientation permettent également de déterminer la masse de sol obtenu aprés
traitement, par la mesure de la perte de masse des échantillons de sol. Cette information
complémentaire permet d'estimer la masse de sol a gérer apres traitement pour I'humidification

et un éventuel transport.

Selon le point d'ébullition du (des) polluant(s) a désorber, le choix sera fait entre une désorption

basse température (~250 € a ~450 ) ou moyenne te mpérature (~450 € a ~650 ).

1.1.1.  Préparation des échantillons de sol

Compte tenu des quantités limitées de sol utilisées pour les essais d'orientation, il est
nécessaire de procéder a une séparation granulométrique dans le cas d'un sol présentant une
fraction grossiere. La granulométrie du sol finalement testé doit étre compatible avec la quantité
de sol testé (10 grammes dans le protocole proposé). Les estimations de la teneur finale de
polluants cibles, de perte de masse lors du traitement doivent tenir compte de cette séparation

granulométrique préalable lorsqu’elle est nécessaire.
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1.1.2. Conditions opératoires

Pour la réalisation des essais d'orientation, un four (Carbolite type CWS 13/5) sous balayage
d’azote pouvant contenir au moins 3 récipients identiques en pyrex d’'une capacité de 40 mL
est utilisé. Chacun des récipients contient une dizaine de grammes de sol pesée précisément.
Ces échantillons sont alors placés simultanément dans le four programmé en isotherme a la
température de traitement voulue. A titre d’exemple, le premier échantillon est laissé dans le
four 5 minutes, le second 10 minutes et le troisiéme 15 minutes. A leurs sorties du four, les
récipients sont fermés hermétiquement puis refroidis. Les récipients sont alors repesés afin
d'évaluer la perte de masse de I'échantillon lors du traitement. Les méthodes d’extraction et
d’analyse doivent étre adaptées aux polluants suivis. La méthode qui suit est utilisée lors des
essais d’orientation pour des sols dont les polluants cibles sont des HAP. Les HAP sont extraits
par soxlhet (méthode EPA 3540C), I'analyse est effectuée par séparation chromatographique
suivie d’'une détection par spectrométrie de masse. Le Tableau 9 présente les 3 étapes de la

méthode utilisée :

Traitement thermique Extraction des HAP Analyse des 16 HAP par
isotherme du sol dans le four | contenus dans le sol traité GC/MS
e Méthode Soxhlet « Ajout d'étalon interne
T(°C) (EPA 3540C) (naphtaléne d8)
e Volume du ballon: 100 mL |+ colonne : HP 5MS 30 m
To I e Solvant: e Détection en SIM des
Acétone:Dichlorométhane pics parents pour chacun
(1:1) des HAP
o * Volume de solvant :
il > 60 mL
t (min) e Durée:~2h

Ttt : Température de traitement

Tableau 9 - Méthode employée pour les essais d’orientation
sur des sols pollués par des HAP

Les pertes de masse des échantillons de sol lors du traitement sont calculées comme suit :

M . -M. .
P - finale initiale x 100
IVlinitiale
avec P : perte de masse de I'échantillon (%)

Minitiale - |2 masse de I'échantillon avant traitement

Minale : 1@ masse de I'échantillon aprés traitement
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Pour chaque température testée, les échantillons sont traités pendant des durées différentes.
L'exploitation des mesures de perte de masse sur ces différents échantillons peut étre

présentée comme suit ;

Durée du traitement (min)

0 5 10 15 20

¢ 300C
m350C
A 400C

Perte de masse (%)
(=]

14

-10 4

-12

Figure 13 - Exemple de représentation de la Perte de masse des échantillons
lors des essais d’orientation

La perte de masse prend en compte I'évaporation de I’humidité du sol. Il ne s’agit donc pas d'un
indicateur de suivi de I'abattement de la pollution. Ce paramétre permet toutefois de cibler la
gamme de température a mettre en ceuvre en considérant que I'extraction des polluants n'est

efficace qu'une fois 'humidité extraite.

L'exploitation des résultats d'analyse de la teneur en polluants obtenus sur ces mémes
échantillons peut étre présentée comme suit :

600

500

400

300

200

Teneur en HAP (mg/kg)

100

Température de traitement (C)

Figure 14 - Exemple de représentation graphique des résultats des essais d’orientation
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1.2. Valeurs « guide »

Si aucune des conditions de température et de temps de séjour dans les limites fixées ne
permet I'extraction des polluants cibles en quantités compatibles avec l'atteinte des objectifs
fixés en terme de teneur en polluant résiduel, I'obtention de résultats lors d’'une étude a I'échelle
de pilote est compromise. Toutefois, étant données les trés faibles quantités de sol utilisées, les

essais doivent étre multipliés afin de compenser les aléas de I'échantillonnage.
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4 — Désorption thermique

2. Caractérisation en vue de I’évaluation des
performances

Les performances de I'application d'un traitement par désorption thermique doivent étre jugées,
en tenant compte des objectifs fixés, par comparaison des résultats d’analyses et essais
obtenus sur le sol avant et aprés traitement.

Les objectifs de traitement sont rappelés ainsi que la nature des analyses et essais a réaliser

(cf. le préambule — Caractérisation en vue de I'évaluation des performances)
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3. Evaluation des performances

Essais d'extraction en

conditions pilote

v

Atteinte des objectifs fixés en terme de teneur

résiduelle en polluants ?

=z
e

Ooul
A

Atteinte des objectifs fixés en
terme de disponibilité des
polluants résiduels ?

oul

Atteinte des objectifs fixés en
terme d'écotoxicité directe et
indirecte ?

low

Atteinte des objectifs fixés en
terme de durée de traitement ?

Y

Atteinte des objectifs fixés en
terme de gestion des effluents ?

Y oul

La technique d'extraction
employée est applicable

NON PR T < . NON
Nécessité de prétraitement ? > Possmllm'f d mtegra}ﬂon dans une
chaine de traitement ?
Qoul
Qoul
Y

Recherche d'un prétraitement

adapté

A4 A\ 4 A2

Ret ) Retour a la La technique d'extraction
egz:i::t)(a;:;:als présélection des employée n'est pas
techniques applicable

Figure 15 - Procédure d'essais d'évaluation des performances d'un traitement par
désorption thermique

Evaluation des performances

111

Retour
sommaire



4 — Désorption thermique

La faisabilité du traitement par désorption thermique sera évaluée a ce niveau de la procédure
d'essais selon latteinte, dans les conditions pilotes optimisées, des objectifs fixés en terme
principalement de teneur en polluants et de durée de traitement. L'évaluation sera ensuite complétée
en terme de disponibilité des polluants, d'écotoxicité directe et indirecte du sol traité, et de gestion des

effluents.

3.1. Essais de désorption

L'évaluation des performances de désorption thermique se fait par la mesure de la concentration

finale du polluant dans le sol aprés traitement et comparaison avec I'objectif de traitement fixé.

Pour une unité de traitement donnée, la teneur résiduelle dépend essentiellement de la température
imposée et du temps de séjour du solide dans I'enceinte. Pour une évaluation de la traitabilité, un
découplage de ces deux parameétres permet de mieux appréhender la cinétique du processus de

désorption pour une terre donnée.

On peut par ailleurs, fournir un rendement global de I'opération de désorption en déterminant un taux
de désorption définit comme suit :

Teneur initialeerpolluantTeneur finaleerpolluant
Teneur initialeenpolluant

Tauxdeésorptior{%) = *100

Le dispositif pilote continu de désorption thermique correspondant doit permettre :
e d'une part, le découplage de la température de traitement, du temps de séjour appliqué aux
particules subissant le traitement thermique
e et d'autre part, d'appliquer un temps de séjour identique a toutes les particules (réacteur

piston), indépendamment de leur granulométrie et de leur densité
et ce, en atmosphére réductrice.

Le schéma du principe de fonctionnement d’un tel pilote est donné dans la Figure 35

Sortie gaz vers analyse et

Alimentation solide postcombution

\%

| Tube transporteur

Double enveloppe chauffée

—
Alimentation en
gaz inertant

Sortie solide

Figure 16 - Schéma de principe du pilote de désorption thermique
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3.1.1. Dispositif expérimental

Le dispositif préconisé développé par 'UTC, consiste essentiellement en un réacteur tubulaire
rectiligne dans lequel le solide progresse en continu par transport vibro-fluidisé, de type piston ; la
vitesse d’avancement du solide ne dépendant que des paramétres de vibration du bati (fréquence,
inclinaison du béti). Ainsi, le temps de séjour du solide dans ce type de dispositif peut étre ajusté par
réglage de ces paramétres, permettant de faire subir aux solides la méme durée de traitement et ce,
indépendamment de la nature du solide traité. Le débit de solide est fixé par I'alimentation et impose

différents niveaux de remplissage du tube.

Par ailleurs, l'apport thermique a lieu par apport indirect, par le biais d'une double enveloppe

permettant d’assurer I'uniformité de la température de traitement du solide et ce, a différents niveaux.

Enfin, le maintien d'un « ciel » interne au tube (au dessus du lit particulaire transporté) permet
d’assurer non seulement le contrdle de I'atmosphére de traitement thermique (conditions réductrices)
mais aussi I'évacuation des vapeurs et gaz produits par le solide lors de son traitement thermique.
Une analyse de ces gaz peut étre effectuée en sortie de ce dispositif. De méme, le séparateur en
sortie de four permet la récupération du solide traité pour analyse et ce, pour chaque couple

température/temps de séjour.

Repere | Désignation/Caractéristiques Repére Désignation/Caractéristiqgues
1 Trémie d’alimentation 8 Brileur gaz nat
2 Vis d’alimentation refroidie 9 Double enveloppe chicanée
3 Tube transporteur vibré 10 |Cheminée d'évacuation des fumée
4 Séparateur pressurisé 11 |Moteurs a balourds
5 Soufflet d'étanchéité 12 | Béti vibrant
. 6 Trémie de réception 13 |Baétiinclinable
7 Conduit d'évacuation des gaz 14 | Bétifixe

g1

e Eléments vibrants
« Elénents inclinables

Figure 17 - Description du dispositif expérimental
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3.1.2. Protocole expérimental
La plage de fonctionnement du pilote de désorption thermique ainsi défini, se caractérise par :

« Une température ajustable : 200 a 600C
« Une atmosphére de traitement réductrice (O, < 2 % d’oxygéne)
e Untemps de séjour ajustable : 40 s a 15 minutes

« Un débit d’alimentation en solide variable : 0,5 a 10 kg/h

La conduite d’'un essai s’effectue selon le protocole expérimental suivant :

Préchauffage du four : afin d'assurer une parfaite homogénéité de la température le long du tube

transporteur, le pilote doit étre préchauffé pendant quelques heures (environ 1 demi-journée) grace a
un brdleur gaz qui alimente la double enveloppe en fumées chaudes. Ensuite, pendant la durée de
I'essai, la stabilité thermique de I'ensemble est maintenue grace au brlleur qui agit en régulation sur la

température de consigne.

Alimentation en solide : les terres polluées qui satisfont aux criteres de manceuvrabilité sont prélevées

de facon homogéne en vérifiant la compatibilité de leur granulométrie avec le diamétre du tube
transporteur et les systémes d’alimentation (vis ou auge vibrante). Au besoin, un criblage (< 5 cm) est
effectué afin d’éliminer les éléments grossiers qui pourraient endommager les équipements. Un
étalonnage du débit est ensuite effectué. Le débit choisi dépendra essentiellement de la teneur en

polluant dans le sol, compte tenu des systémes avals de traitement.

Temps de séjour : les parametres vibratoires du pilote sont réglés de maniére a obtenir le temps du

traitement thermique souhaité. Le temps de séjour est vérifi¢ a chaud et en régime établi, par
l'introduction de billes d'argile sur le lit de terre. L'influence du temps de séjour sur la désorption
thermique des polluants est étudiée soit, en agissant directement sur les parametres vibratoires, soit,

en soumettant les terres soit a plusieurs passages successifs dans le four.

Conduite de l'essai: les conditions opératoires étant déja fixées (temps de séjour et température),

I'essai peut alors étre réalisé, aprés avoir préalablement démarré les équipements avals de traitement
des gaz désorbés (postcombustion, traitement de fumées et extracteur). Pour une meilleure gestion
de I'essai, un inertage (a I'azote) peut s’avérer nécessaire, en particulier pendant les phases de mise
en régime. Les terres traitées, correspondant au régime établi, sont échantillonnées pour les analyses
ultérieures de polluants. Pendant I'essai, une analyse des gaz émise peut également étre effectuée de

maniére a définir le traitement de fumée adapté au sol étudié.
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3.2. Valeurs "guide"

L'évaluation des performances du traitement par désorption thermique selon les couples température /
temps de séjour définis lors des essais d'orientation est faite par la comparaison des résultats
d'analyse de teneur résiduelle en polluant cible dans le sol traité a l'issue des différentes conditions
imposées avec les objectifs, de teneur résiduelle en polluant.
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4. Synthése des résultats

Les résultats de faisabilité de ces techniques sur la base des essais d'orientation et de I'évaluation

des performances du traitement par désorption thermique sont présentés selon le modéle de fiche ci-

dessous.

DESCRIPTION DE LA PROBLEMATIQUE
RENCONTREE ET DE L'USAGE PREVU

Typologie de pollution, caractéristiques du sol, du site, cible

protéger, voies de transfert

OBJECTIFS DE REHABILITATION
RECHERCHES

Réduction des risques sanitaires
Réduction des risques environnementaux

Réduction des nuisances et autres risques

RESULTATS DES ESSAIS D'ORIENTATION

Passage a I'évaluation des performances

Abandon de cette technique

RESULTATS DE L'EVALUATION DES
PERFORMANCES

Technique applicable

Technique non applicable

COMPARAISON DES PERFORMANCES
Teneur résiduelle / objectifs
Concentration disponible / objectifs
Ecotoxicité

Aptitude a un support végétal /objectifs

Durée de traitement / objectifs

EQUIPEMENT COMPLEMENTAIRE
NECESSAIRE

(gestion des effluents)

COMMENTAIRE
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5 — Phytoextraction et phytostabilisation

Cahier des charges :
Caractérisation et essais en vue de l'application d’'un
traitement par phytoextraction et phytostabilisation

Traitabilité des sols pollués : guide pour la sélection des techniques et I'évaluation de leurs performancdsl 7

CAHIERS DES CHARGES POUR LA REALISATION D’ESSAIS DE
TRAITEMENT
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5 — Phytoextraction et 9 - Phytostabilisation
Introduction
Cette mission de caractérisation et essais intervient aprés la présélection des techniques et la
caractérisation préliminaire du sol, qui permet notamment de définir la nature des contaminants
(métalliques, organiques) et leur teneur globale, ainsi que la composition granulométrique du
sol (cf. Document guide - chapitre « Connaissances minimales requises »).
La mise en ceuvre de cette procédure d'essai suppose que les parameétres limitant présentés
dans la partie "Présélection des techniques" du Document guide ont été pris en compte. Les
principales caractéristiques du site, du sol et des polluants qui ont conduit a la présélection de
cette technique sont rappelées ci-dessous ainsi que les limites associées a I'application de la
phytoextraction et de la pytostabilisation :
Rappel de la problématique Caractéristiques de la zone polluée :
Nature de la pollution :
Situation de la pollution vis-a-vis de la zone saturée :
Etat physique de la pollution :
Limites liées a la mise en ceuvre Mise en ceuvre in situ : Profondeur de la pollution ;
Accessibilité pendant plusieurs années ;
Mise en ceuvre sur site : Quantité minimale de sol a
traiter ; Accessibilité pendant plusieurs années ; La
phytostabilisation sur site n’est pas envisagée
Limites liées a la nature de la pollution Phytoextraction : Technique adaptée au traitement des

métaux et radionucléides seulement ; Technique
pouvant présenter des difficultés pour les pollutions par
certains métaux (cuivre par exemple)

Phytostabilisation : Technique adaptée au traitement de
pollutions mixtes ; Technique surtout prometteuse pour
les métaux et en particulier le chrome et le plomb

Limites liées aux caractéristiques générales Profondeur de la pollution : inférieure a 80 cm pour un
de la pollution traitement in situ

Limites liées aux caractéristiques du sol Fertilité physique et chimique

Limites liées a la concentration en polluant Phytoextraction :Concentrations inhibitrices notamment

Cu pour Thlaspi caerulescens

Limites liées a d’autres paramétres -
spécifigues

Tableau 10 — Rappel des caractéristiques a la base de la présélection des
techniques de phytoextraction et phytostabilisation
Les délais et colts maximaux attendus pour la réalisation des essais sont précisés ci-
dessous. Le candidat a la réalisation des caractérisations et essais en vue de
I'application d’'un traitement par phytoextraction ou pytostabilisation précisera les délais

et colts qu'il prévoit pour la réalisation de sa prestation au regard de ces objectifs.
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1. Essais d’orientation
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Figure 18 - Procédure d'essais d'orientation d'un traitement par phyto-extraction ou
phytostabilisation — Partie 1
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cf. figure précédente
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Figure 20 - Procédure d'essais d'orientation d'un traitement par phyto-extraction ou
phytostabilisation — Partie 2
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En absence de zinc biodisponible, T. caerulescens préléve le cadmium et le plomb en plus forte
quantité. Il est possible qu'un mécanisme de compensation se mette en jeu. Dans des sols a
contamination hétérogéne, caractéristique de la majorité des sols urbains et industriels pollués,
la majeure partie du systéme racinaire colonise les zones polluées alors que le reste du
systéme racinaire se développe dans des zones moins polluées, assurant une augmentation du
taux d'extraction des métaux. La diversité de la morphologie du systéme racinaire de T.
caerulescens est une voie par laquelle cette espéce assure ses performances

d’hyperaccumulation.

Le transfert des métaux vers la plante est différent d'un individu a l'autre provenant d'un méme
écotype et entre les individus des deux écotypes différents, probablement en raison d'une forte
variabilité génétique. Cette variabilité doit présenter des individus particulierement efficaces a

sélectionner par le génie génétique ou plutdt par la sélection classique.

La teneur des métaux dans Thlaspi est étroitement dépendante de la fertilisation azotée avec,
la aussi, une différence considérable de réponse entre les deux écotypes. Enfin, Thlaspi-Viviez
accumule pres de dix fois plus de Cd que Thlaspi-Prayon et 'augmentation du prélevement du
Cd avec les apports d’azote constitue un résultat essentiel dans une perspective de mise en

ceuvre de la phytoextraction.

L'absence de fertilisation phosphatée tend a favoriser le transfert des métaux du sol vers les
parties aériennes de T. caerulescens. Il peut s’agir d'un effet indirect de I'action de la plante sur
son milieu en particulier par le biais de I'exsudation de composés acides et/ou complexants du
type acides organiques par les racines qui favoriserait la mise en solution du phosphore, du zinc
et du cadmium. L’addition de phosphore tend a réduire I'absorption des métaux. Il ne semble
pas que l'insolubilisation des métaux sous la forme de phosphates métalliques soit a mettre en
cause dans la mesure ou, en absence de plante, la teneur du métal soluble dans 'eau est

indépendante de la dose de phosphore apportée.

Quelle signification peut-on apporter a un effet de dilution des métaux dans la biomasse
relativement faible chez T. caerulescens ? Ceci confirme en fait les tres grands besoins de la

plante vis-a-vis du zinc.

Pourquoi dans le cas de Thlaspi Viviez Cd est beaucoup plus accumulé que dans Prayon ? I
est possible que Prayon soit beaucoup plus sélectif vis-a-vis des éléments qu'il préleve que
Viviez. Il faut rappeler que Cd et Zn empruntent les mémes voies de transfert par transport actif
dans les cellules racinaires. Thlaspi Viviez présenterait une physiologie de la nutrition minérale

plus rudimentaire que Prayon autorisant la pénétration de cadmium au méme titre que le zinc.
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Une autre hypothése peut étre émise. Thlaspi Prayon et Viviez pourraient prélever la méme
quantité de cadmium. Cela pourrait s'interpréter en termes d'immobilisation du cadmium par
Prayon dans les racines par le biais de phytochélatines induites par le cadmium qui permettent
le stockage du cadmium dans les vacuoles. Ce mécanisme serait moins efficient chez Thlaspi
Viviez, alors le cadmium pourrait étre plus facilement transporté vers les parties aériennes. Une

vérification serait possible en analysant les racines.

Ces phénoménes peuvent-ils avoir une signification en termes d'évolution ? Les types de
Thlaspi ont des milieux d'origine différents de par la qualité des sols et les conditions
climatiques. Le cadmium compléterait le zinc dans Thlaspi Viviez si on admet par exemple que
I'hyperaccumulation est liée a la résistance a la sécheresse. En tout cas, il s'agit de
mécanismes propres aux plantes et indépendants, semble-t-il, du sol et de la biodisponibilité du

métal car les résultats ont été obtenus en comparant les plantes sur les mémes milieux.

La question du role respectif de la production de biomasse et de la teneur des métaux dans les
tissus des plantes hyperaccumulatrices dans l'efficacité de la phytoextraction est rémanante.
Pour répondre a cette question, il a été montré que dans les conditions choisies, I'efficacité des
plantes hyperaccumulatrices pour extraire les métaux est toujours supérieure a celle des
plantes non-hyperaccumulatrices méme si ces derniéres ont parfois des productions de
biomasse jusqu'a 10 fois plus élevées. Les exportations de zinc par T. caerulescens sont
d'autant plus importantes que les plantes sont de grande taille. Par conséquent, I'augmentation
de la biomasse par le biais de techniques agronomiques appropriées, dont la possibilité a été
montrée, est un objectif a atteindre. |l apparait indispensable de priviliégier a la fois
I'hyperaccumulation des métaux et la production de biomasse. L'option qui consisterait a
conduire des plantes non hyperaccumulatrices mais seulement accumulatrices en vue de la

phytoextraction n'est pas pertinente.

En conditions favorables, le mais ou Brassica juncea (moutarde indienne, préconisée pour la
phytoextraction) peuvent atteindre un rendement de biomasse séche de 20 t ha™ an™. Dans le
cas d'une contamination du sol & hauteur de 100 mg kg™ Zn et 1 mg kg™ Cd, les plantes de
grande culture montrent des pertes de rendement significatives lorsque la teneur du Zn dans les
parties aériennes est de 500 mg kg'l. Si une acidification d'un sol contaminé induit une
augmentation du prélévement de Zn, la phytotoxicité peut entrainer une perte de 50 % de
rendement chez une plante de grande culture a forte production de biomasse. La matiere séche
des plantes de grande culture contient 500 mg kg™* i.e. 500 g zZn t*. Ces plantes n'extraient

alors que 5 kg zn ha™t an™.
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T. caerulescens a un faible rendement de biomasse aérienne en comparaison avec les plantes
citées plus haut. Cependant, elle peut hypertolérer jusqu'a 25 000 mg kg™ Zn ce qui représente
25 kg t* MS sans perte de rendement. Méme avec un rendement faible de 5 t ha™, la quantité
de zinc extraite serait de 125 kg ha™. On peut & aussi conclure que la capacité a hypertolérer et
a hyperaccumuler les métaux qui doivent étre extraits par phytoremédiation est plus importante
que la forte production de biomasse. C'est pourquoi il faut insister sur l'importance de la
domestication des plantes hyperaccumulatrices de métaux et de la sélection de cultivars

efficaces.

Les recherches menées jusqu'a ce jour ont montré que pour une phytoextraction efficace,
chaque élément métallique doit étre considéré individuellement en raison de ses
caractéristiques particuliéres dans le sol et dans la physiologie de la plante. Dans le cas de T.
caerulescens originaire de Viviez, nous avons montré qu'une méme espece d'un écotype
particulier peut étre efficace pour la phytoextraction de deux métaux, cadmium et zinc. Dans le
cas de multipollutions métalliques, une culture associée de métallophytes n'a pas le méme
rendement d'extraction des métaux qu'autant de monocultures successives qu'il y a de plantes
associées. Il semble gu'il y ait une interaction entre le développement de la plante, la teneur du
métal dans la plante et la teneur du métal dans le sol. Il existerait une teneur de métal
biodisponible dans le sol qui favoriserait la phytoextraction. Cette teneur permettrait d'atteindre
un compromis entre le prélévement par la plante et la phytotoxicité du métal ou entre la teneur

du métal dans les tissus et la quantité de biomasse produite.

En résumé, les plantes hyperaccumulatrices germent et se développent sur des supports de
cultures tres différents. Leurs racines privilégient les zones du sol les plus chargées en métaux.
Les prélévements se font dans le compartiment mobile des métaux du sol. Le compartiment
biodisponible des métaux du sol est alors tres fortement réduit aprés une -culture
d'hyperaccumulateur. Ces principaux résultats montrent que I'hyperaccumulateur T.
caerulescens est, par exemple, une espece végétale qui remplit les conditions de la

phytoextraction définies.
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1.4.  Valeurs "guide"

Pour que la procédure d'essais de traitement soit suivie des essais d'évaluation des

performances de traitement par phytoextraction ou phytostabilisation :

- l'aptitude du sol a étre le support d'un couvert végétal, aprés correction éventuelle de sa
qualité agronomique, et a explorer les zones les plus contaminées du sol devra avoir été
montré,

- le choix entre une phytostabilisation et une phytoextraction devra pouvoir étre justifié sur la
base notamment de la teneur du sol en métaux et de la fraction biodisponible de ces
métaux du sol,

- laréponse du sol aux traitements agronomiques en terme d'extraction et de biodisponibilité

des métaux devra étre compatible avec les objectifs de teneur résiduelle en métaux.

En particulier, la phytoextraction ou la phytostabilisation n'est pas applicable si un élément
phytotoxique est présent (tel le cuivre par exemple). La phytoextraction n'est pas applicable si

les métaux a extraire ne sont pas phytodisponibles.
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2. Caractérisation en vue de I’évaluation des
performances

Les performances de l'application d'un traitement par phytoextraction ou phytostabilisation
doivent étre jugées, en tenant compte des objectifs fixés, par comparaison des résultats

d'analyses et essais obtenus sur le sol avant et aprés traitement.

Une meilleure représentativité peut étre obtenue en prélevant un échantillon carotté non

remanié en différents points (base, milieu, sommet) avant et aprés traitement.

Les objectifs de traitement sont rappelés ainsi que la nature des analyses et essais a réaliser

(cf. le préambule — Caractérisation en vue de I'évaluation des performances)
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3. Evaluation des performances
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Figure 19 - Procédure d'essais d'évaluation des performances d'un traitement
par phytoextraction ou phytostabilisation
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La faisabilité du traitement par phytoextraction sera évaluée a ce niveau de la procédure d'essais
selon l'atteinte, dans les conditions pilotes optimisées, des objectifs fixés en terme principalement de
teneur en polluants et de durée de traitement. L'évaluation sera ensuite complétée en terme de

disponibilité des polluants et d'écotoxicité directe et indirecte du sol traité.

Dans le cas d'un traitement par phytostabilisation, la faisabilit¢ du traitement devra étre évaluée
principalement selon l'atteinte, dans les conditions pilote optimisées, des objectifs fixés en terme de

mobilité et de disponibilité des polluants.

Ces essais qui visent a évaluer les performances de la phytoextraction ou de la phytostabilisation
doivent permettre de valider sa faisabilité technique a une échelle pilote, plus proche des conditions

réelles de traitement.

3.1. Essais de mise en culture

3.1.1. Dispositif d'essai

Ces essais pilotes sont réalisés au moyen de dispositifs lysimétriques équipés qui permettent de
quantifier les flux de métaux par transport particulaire, par lixiviation et par exportation par les
végétaux. Ce type de dispositif est schématisé par la Figure 20 - Schéma d’'un dispositif lysimétrique

pour les essais pilotes de phytoremédiation
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Figure 20 - Schéma d’un dispositif lysimétrique pour les essais pilotes de phytoremédiation

3.1.2. Suivi des essais

Dans le systéme sol-plante, les éléments suivent un cycle avec une redistribution le long du profil de
sol, une absorption par les racines et les parties aériennes, une redistribution dans la plante et une
redéposition dans les différents horizons du profil de sol (résidus racinaires, litieres, exsudats
racinaires). Les travaux du Laboratoire Sols et Environnement (ENSAIA / INRA) ont montré qu'au
cours de ce processus, une partie des métaux peut étre solubilisée. Au cours de cultures successives,
la plante prélévera les métaux dans la fraction labile et, dans certaines conditions, dans la fraction non
labile des métaux des sols, pouvant ainsi conduire a I'épuisement de la fraction biodisponible des

métaux.
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Les essais pilotes ont pour objectif de suivre I'évolution des différents compartiments en métaux dans
le systéeme sol-eau-plante au cours d'une culture de plantes hyperaccumulatrices ou hypertolérante.
Le dispositif lysimétrique utilisable pour différentes terres nous a permis de faire un bilan des flux de
métaux dans le systéme sol-eau-plante et de définir I'efficacité de la phytoextraction des métaux ou
l'effet de phytostabilisation. Chaque lysimétre reconstitue I'norizon de surface d’'un sol. Il est équipé
d'un systeme de récupération des eaux gravitaires, et de 6 bougies poreuses pour I'échantillonnage
de solution du sol. Les lysimétres sont disposés en chambres de culture régulées (température,

photopériode, humidité de I'air).

Pour répondre aux objectifs de bilan des flux de métaux, plusieurs parameétres sont suivis :

» ['évolution de la taille des compartiments isotopiquement échangeables du Cd est suivie grace a
des cinétiques d'échange isotopiques réalisées sur des échantillons de sol prélevés aprés trois
mois de culture de plantes hyperaccumulatrices,

» [l'évolution de la fraction biodisponible des métaux au cours du temps est suivie grace a des
prélevements réguliers de solution du sol par des bougies poreuses. Les parameétres suivis sont :
pH, Eh, concentrations en métaux dans la solution (Cd, Zn et Pb),

» paralléllement, des extractions sélectives sont réalisées sur des échantillons de terre : extractions
CaCl,, NH4NO; (fraction biodisponible) ; approche cinétique de la spéciation des métaux selon
deux classes (métaux labiles et métaux non labiles) par extraction EDTA

+ les flux de métaux sont mesurés dans différents compartiments du systéme sol-eau-plante :

- les parties aériennes des végétaux (transfert),
- la solution du sol,
- les eaux gravitaires (lessivage),

- la phase solide du sol (métaux totaux et échangeables)

3.2. Valeurs "guide"

A lissue des essais pilotes, la traitabilité par phytoremédiation est évaluée par observation in situ de la

densité du couvert végétal et de la production de biomasse ainsi que du développement racinaire.

L'applicabilité d'une phyto-extraction est évaluée sur la base de l'atteinte ou non de conditions
d'extraction compatibles avec les objectifs fixés en terme de teneur résiduelle en polluants et de durée
de traitement. L'évaluation sera ensuite complétée en terme de disponibilit¢é des polluants et

d'écotoxicité directe et indirecte du sol traité.

L'applicabilité d'une phytostabilisation est évaluée sur la base de l'atteinte ou non des objectifs de
disponibilité des polluants dans les conditions d'essais pilote, compte tenu des objectifs fixés en terme

de durée de traitement.

L'évaluation sera ensuite complétée en terme d'écotoxicité directe et indirecte du sol traité.
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4. Synthése des résultats

Les résultats de faisabilité de ces techniques sur la base des essais d'orientation et de I'évaluation

des performances du traitement par phytoextraction ou phytostabilisation sont présentés selon le

modéle de fiche ci-dessous.

DESCRIPTION DE LA PROBLEMATIQUE
RENCONTREE ET DE L'USAGE PREVU

Typologie de pollution, caractéristiques du sol, du site, cible

protéger, voies de transfert

OBJECTIFS DE REHABILITATION
RECHERCHES

Réduction des risques sanitaires
Réduction des risques environnementaux

Réduction des nuisances et autres risques

RESULTATS DES ESSAIS D'ORIENTATION

Passage a I'évaluation des performances

Abandon de cette technique

RESULTATS DE L'EVALUATION DES
PERFORMANCES

Technique applicable

Technique non applicable

COMPARAISON DES PERFORMANCES
Teneur résiduelle / objectifs
Concentration disponible / objectifs
Ecotoxicité

Aptitude a un support végétal /objectifs

Durée de traitement / objectifs

EQUIPEMENT COMPLEMENTAIRE
NECESSAIRE

(gestion des effluents)

COMMENTAIRE
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12 — Injection de réactif in situ

Bonnes pratiques en matiere d’'ingénierie et de
dimensionnement des dispositifs d’injection, de monitoring
et/ou de récupération

Les conditions de maitrise des flux de réactifs font donc appel a un ensemble de bonnes pratiques
devant étre suivie par les sociétés prestataires maitre d’ceuvre en matiére de dépollution. On rappelle
que, compte tenu de la spécificité de chaque site, le dimensionnement d’'une opération de traitement
par injection de réactifs in situ conduisant a la maitrise des flux, I'innocuité environnementale, pendant
et post traitement, I'atteinte des objectifs de dépollution dans le budget-temps alloué, repose sur des
études au cas par cas et a la livraison d’'un dispositif clé en main au cas par cas. L'étude de faisabilité
et le bon dimensionnement d'un traitement par ISCO relévent de la responsabilité et du savoir faire

des sociétés prestataires en matiere de dépollution.

Une caracteérisation préliminaire du domaine pollué et de son
environnement adaptée et proportionnée

Il s’agit de réaliser sur la base d'un diagnostic ciblé, une analyse de risque préliminaire de I''SCO en
se reposant sur les 3 composantes du risque Source de substances dangereuses (S) / vecteur (T)
(eaux souterraines) / récepteurs (C) (usages, etc.). Il s’agit d’'une étape primordiale a I'étude de
faisabilité et au bon dimensionnement (a la maitrise des flux) des opérations de traitement par
injection de réactif in situ. Il s’agit donc de caractériser au mieux, selon les enjeux, les contraintes

technico économiques:

1. SOURCE : La nature, la distribution, les quantités, les phases physiques du polluant cible a traiter
mais également celles des autres polluants accompagnateurs éventuels (co contaminants)
susceptibles d’interférer dans le processus de traitement. La teneur en matiére organique du réservoir
aquifére et/ou de la zone non saturée au niveau de la zone a traiter devra étre caractérisée. Les
inévitables incertitudes inhérentes a la zone source doivent étre intégrées d’emblée dans I'étude de

faisabilité et de dimensionnement du traitement par injection de réactifs.

2. VECTEUR : caractérisation de la perméabilité a I'eau et de la distribution de la perméabilité de la
zone saturée entre les puits d’injections et les puits de pompage éventuels prévus. Les inévitables
incertitudes inhérentes a la caractérisation des eaux et du réservoir aquifere doivent étre intégrées

d’emblée dans I'étude de faisabilité et de dimensionnement du traitement par injection de réactifs.

3. CIBLES / RECEPTEURS : identifier et caractériser les usages éventuels des eaux souterraines
et/ou des eaux de surface en aval hydraulique de la zone a traiter. Identifier les éventuelles masses
d'eau a protéger et considérées comme ressource. Cette identification nécessite bien souvent, en

complément a I'approche documentaire, au moins une enquéte/visite sur site.

Traitabilité des sols pollués : guide pour la sélection des techniques et I'évaluation de leurs performance38
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Des essais et tests de faisabilité adaptes et réealistes

Les essais de faisabilité a I'échelle du laboratoire doivent avoir été menés conformément aux
protocoles définis dans les cahiers des charges correspondants (essais d'orientation et d’évaluation

des performances)

Un dimensionnement adapté et réaliste du dispositif d’injection
et de maitrise des flux

Il s’agit de dimensionner le dispositif d'injection (configuration de chaque puits, du réseau de puits,
débits et régimes d'injection, dosage des solutions injectées, etc.) afin d’obtenir le rayon d’influence
chimique optimal en terme d’efficacité technique et économique (contraintes de codts, de délais et
d’objectif de dépollution = teneurs résiduelles acceptables). Les parameétres primordiaux a considérer

pour le dimensionnement du dispositif d'injection sont les suivants :

- Diametres (selon les débits a injecter) et matériaux constitutifs des puits (se devant d'étre
résistants chimiqguement et mécaniquement de facon pérenne, en général du PEHD (Polyétylene
Haute Densité), PP (Polypropylene) ou PVC (PolyChlorure de Vinyl) selon les polluants et/ou les

concentrations en polluants),
- Profondeurs des puits

- Cotes du haut et du bas de la crépine par rapport aux cotes des toits et murs des horizons les

plus et moins perméables : généralement, linjection s'opere dans les horizons les moins
perméables de la succession lithologique afin de ne pas favoriser les écoulements chenalisés
préférentiels qui pourraient délaisser une partie du domaine pollué a traiter (cf.). Plusieurs niveaux
d’injection peuvent s’avérer étre indispensables sur une méme verticale (en un seul puits multi

niveaux ou dans plusieurs puits en « Flate de pan »),

- Des contraintes d’encombrement de surface et d'accés peuvent également étre prises en
considération, pour le positionnement et le dimensionnement des puits du réseau, et, selon les cas,

du positionnement des conduites, gaines et cables desservant chaque puits,

- Le nombre de puits est contraint par le rayon d’influence de chaque puits et les dimensions
du domaine pollué a traiter. En général, on procéde au dimensionnement d'un réseau en

superposant les rayons d'influences unitaires de chaque puits de 10 a 15%.

- Caractéristiques de conductivité hydraulique au niveau et aux abords du domaine a traiter et la
distribution des perméabilités : ces paramétres contraignent le débit d’injection (sans dispersion par

effet piston de la pollution), le régime d'injection et le rayon d’influence.

Traitabilité des sols pollués : guide pour la sélection des techniques et I'évaluation de leurs performance39
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Figure 39 - Schéma de principe d’'une unité d'ISCO (en haut, cas idéal pour l'injection) et
conséquences d’'un mauvais positionnement de la crépine d’'injection (au milieu) et de

I'hétérogénéité de la distribution des perméabilités (en bas, lentille limoneuse au sein de
graviers)
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Les configurations du réseau de puits d’injection, ainsi que leur équipement, peut faire I'objet de
simulation hydrodynamiques et hydrodispersives itératives pour la recherche du dispositif optimal
(simulations exploratoires en régime permanent ou transitoire). Quoiqu’il advienne, la qualité du
diagnostic préliminaire et des données acquises sur la zone source et les propriétés du réservoir
aquifére est capitale pour le dimensionnement adéquat de I'opération de traitement par injection de
réactifs et pour la réussite de cette derniere. Les modeéles reposent impérativement sur ces mesures

et observations de terrain et de laboratoire.

Cette analyse exploratoire de dimensionnement peut conduire a mettre en évidence la nécessité
d'implanter des puits de pompage en aval hydraulique du domaine a traiter (création d’'une boucle
hydraulique), associés ou non a une unité de traitement des eaux d’exhaure, afin de maitriser les flux

en nappe si:
- les incertitudes sur les termes S (source) et T (transfert) sont jugées trop nombreuses et porteuses
de trop de risques vis-a-vis d’enjeux a protéger,

- au regard des connaissances disponibles, un impact, pendant le traitement et/ou post traitement, est

pressenti sur des enjeux a protéger et considéré comme inacceptable.

La modélisation doit démontrer que la boucle hydraulique est maitrisée, c'est-a-dire que les lignes de
courant (et donc les substances dissoutes dans la nappe) issues des puits d’injection sont

intégralement réceptionnées par les puits de pompage.

La Figure 40suivante montre limpact d’'un puits de pompage mal positionné par rapport a la

trajectoire d’'un panache de composés dissous dans la nappe : la capture est incompléte et une partie

du flux reste non maitrisée et est émise par convection / dispersion plus a l'aval.

Lignes de courant

Panache

Figure 40 - Impact d'un puits de pompage mal positionné par rapport a la trajectoire d’'un
panache de composés dissouts dans la nappe
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Le principe de la boucle hydraulique ainsi qu’'un exemple de boucle hydraulique sont donnés sur la
Figure 41. A noter que la réalisation de ces puits de pompage se confronte aux mémes difficultés que

pour les puits d'injection notamment en ce qui concerne la position des parties crépinées en présence

d’hétérogénéités dans la distribution des perméabilités (création de cheminement préférentiels au sein
de la zone d’appel des puits de pompage). La Figure 42 illustre l'influence de la position relative des
hauteurs crépinées d’'un puits et des horizons intercalaires de moindre perméabilité au sein d'un

aquifére graveleux.
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Figure 41 - Principe de la boucle hydraulique et exemple de réalisation (Zipfel , 1992)
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Exemple 1:
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Des unites de traitement des eaux d’exhaure et de préparation
des solutions de réactif diment dimensionnés

Les contraintes de dimensionnement de ces installations sont celles de toute installation de traitement

des eaux et de préparation/dosage :

- Critéres techniques d’efficacité afin de pouvoir préparer les solutions avec des volumes, débits et
qualités requises par le traitement in situ, et/ou de pouvoir réinjecter et/ou rejeter les eaux traiter dans

le respect des normes environnementales en vigueur,

- Critéres de sécurité,

- Critéres de discrétion et d'intégration environnementale (paysagére, sonore, etc.),

- Critéres de flexibilité : les unités doivent étre en mesure de traiter les effets rebonds (bouffées) et

doivent s’adapter aux variations (diminution) des concentrations avec le temps.

Le traitement couramment mis en ceuvre comporte des éléments de filtration (filtre a sable, charbon
actif, résines adsorbantes). Le bon dimensionnement de ces unités reléeve de lingénierie des

procédés.

Un monitoring adapte

Une opération de traitement in situ doit intégrer dans sa réalisation un dispositif de monitoring capable
de contréler I'efficacité du traitement in situ et les impacts éventuels sur les milieux.

Le monitoring est I'outil nécessaire :

1. a l'optimisation du fonctionnement du traitement,

2. au pilotage du traitement,

3. a la démonstration de I'efficacité du traitement et des atteintes des objectifs de dépollution,

4. a la maitrise des flux de réactif, de polluants et sous produits éventuels en nappe

En ce sens, le réseau et le programme de monitoring ne dois pas étre négligé et doit étre adapté au
contexte et aux enjeux de chaque site a traiter. On rappelle que comme la plupart des technologies in
situ, il reste difficile de contréler I'efficacité de la remédiation et de connaitre I'efficacité des réactions

chimiques in situ compte tenu de la présence d’hétérogénéité dans le milieu poreux et du caractere

ponctuel (dans le temps et I'espace) de I'échantillonnage et/ou la mesure du monitoring.

Traitabilité des sols pollués : guide pour la sélection des techniques et I'évaluation de leurs performancé&#4
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Le monitoring comprend en général :

1. un monitoring sur les puits/lances d'injections et éventuellement de pompage (débits

pompés/injectés, pressions, températures, conductivité électrique, O, dissous, etc.)

2. un monitoring sur des piézométres de contrdle diment dimensionnés en termes de densité,
positionnement et équipement. Y sont contr6lés avec un pas de temps adéquat : les niveaux

piézométriques, la qualité des eaux souterraines, etc.

3. un monitoring sur les éventuelles unités de traitement des eaux. La surveillance y est quantitative
(débits, débits massiques), etc.) et qualitatif (concentrations en polluants, en réactifs, en sous produits
en entrée et sortie de I'installation, contrdle des éventuels autres rejets au milieu naturel).

Les parameétres a contrbler dans le monitoring dépendent :

» De la nature des polluants a dégrader et de la nature des éventuels sous produits de dégradation
(exemple des COHV ou il s'agira de rechercher les molécules méres comme le PCE/TCE mais
également les molécules filles Cis-, Trans-1.2-dichloréthylene, chlorure de vinyle monomere, voire les

chlorures terme ultime de la minéralisation),

* De la présence éventuelle de matiere organique et/ou de co contaminant dans le réservoir aquifére

et/ou le domaine pollué,

* De la nature des produits chimiques injectés et de la nature des sous produits de réaction,

« Du contexte hydrogéochimique des eaux souterraines

Les parametres généraux (T, conductivité électrigue, pH, O, dissous) ainsi que les polluants

primaires, leurs sous produits, les réactifs primaires et leurs sous produits devront a minima étre

recherchés dans le monitoring.

Les débits d'injection et éventuellement de pompage (débits instantanés, débit moyens, quantités
pompées/injectées, rythmes « run » des injections en séquences) ainsi que I'évolution spatio
temporelle des niveaux d’eau dans le secteur de la zone a traiter devront étre surveillés et renseignés.
La fréquence du monitoring dépend quant a elle :

« Des conditions hydrogéologiques locales,

 Du régime des injections et du pompage éventuel,

* Des cinétiques de dégradation,

* De la mobilité des polluants et de leurs sous produits éventuels.
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LADEME en bref
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