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RESUME

Parmi les techniques de gestion et de traitement des excrétas
solides et liquides humains, les toilettes a litiere biomaftrisée (TLB)
ou toilettes seches (TS) offrent une solution alternative aux sys-
temes utilisant l'eau. En fort développement dans les pays scan-
dinaves, le principe des TS est de collecter les urines et les feces,
mélangées a un absorbant solide. La filiere TS présente I'avantage
de permettre la valorisation directe aprés compostage, sans be-
soin de déshydratation, des excrétas humains en tant qu'amende-
ment organique pour I'agriculture. Cependant il existe encore peu
de retours d'expériences scientifiques permettant de déterminer
les conditions optimales de traitement de ces résidus au cours
d'un compostage, afin de se conformer aux exigences de qualité
et d'innocuité des composts.

La présente étude s'intéresse plus particulierement aux toilettes
séches mobiles (TSM) et considére I'option d'une filiere de co-
compostage de résidus de TSM avec des déchets d'origine végé-
tale. Lobjectif expérimental était 'étude de leur biodégradabilité
en conditions aérobies lors d'essais de compostage en pilotes de
laboratoire avec ou sans ajout de déchets verts en différentes pro-
portions. Rédlisée sur des résidus de TSM collectés en France lors
d'un festival de musique, I'étude a permis de mettre en évidence
'absence d'agents pathogénes dans les échantillons aprés 6 mois
de stockage en cuves non aérées et leur bonne biodégradation en
conditions de compostage en présence de déchets verts. La mise
en évidence de plusieurs micropolluants médicamenteux (anti-in-
flammatoires non stéroidiens, antalgiques, antibiotiques, hormones
etc,) et stupéfiants (famille des opiacés, des cocainiques, des
amphétaminiques, et cannabinoides) a conduit a s'intéresser a
leur devenir dans les essais de co-compostage. Les résultats obte-
nus apres 3 semaines de compostage révélent la biodégradation
significative (plus de 75%) de plus des 2/3 des micropolluants
pharmaceutiques (MPP) analysés (diclofenac, Kekétoproféne,
ciprofloxacine, paracétamol, propanolol, éconazole et ibuproféne)
ainsi que pour les stupéfiants analysés tels que la morphine, 'am-
phétamine et la MDMA (MéthyléneDioxyMéthAmphétamine ou
ecstasy). Cependant certaines molécules présentent des carac-
téres de persistance dans les résidus étudiés ; C'est le cas de ['acide
salicylique, de I'érythromycine, de la kétamine, de la norkétamine,
du tramadol et de la MDA (méthyléne dioxyamphétamine), un
produit de dégradation de la MDMA.

MOTS-CLES : Compostage, toilettes séches, toilettes séches
mobiles, micropolluants pharmaceutiques, agents pathogenes, stu-
péfiants, respiration, maturité, indicateurs de stabilité..

ABSTRACT

Among techniques for human solid and liquid wastes manage-
ment and treatment, Dry Toilets (DT) are often used as a possible
solution for flush toilets issues. Highly developed in Scandinavian
countries, the principle of DT is to collect separately urine and
feces, mixed with a solid absorbent. DT technologies have an ad-
vantage to allow human wastes to be directly valorized, without
dehydration after composting as a fertilizer for agriculture. How-
ever there are still few scientific researche to determine the opti-
mum composting process conditions for these kinds of wastes, to
comply with composts quality and safety.

This study is especially interested to Mobile Dry Toilets (MDT) and
considers the option MDT wastes co-composting with vegetable
wastes. This experimental aim is to study MDT wastes biodegrad-
ability under aerobic conditions, by considering their mixing with
or without vegetable wastes in different proportions. Performed on
MDT residues collected on electronic festival music, the samples’
bio-physico and chemical characterization has highlighted the ab-
sence of pathogens after 6 months in storage tanks and showed
the biodegradation ability of such residues in aerobic conditions
mixed with vegetable wastes. Highlighting several pharmaceuti-
cal micropollutants (such as no-steroidal anti-inflammatory drugs,
analgesics, antibiotics, hormones) and drugs (such as opiates, co-
caine, amphetamines and cannabinoids compound families) has
led to interest in their fate during co-composting process testing in
laboratory pilots (25%, 35%, 50% RTS).

An overview of the obtained results after 3 weeks composting
process shows a good removal for more than 70% of pharma-
ceutical micropollutants analyzed (diclofenac, ketoprofen, cipro-
floxacin, paracetamol, Propranolol, econazole and ibuprofen.) and
for drugs compounds as amphetamine and MDMA or ectasy a
narcotic. However, some molecules have characteristics of persis-
tence in the samples studied; it is the case of salicylic acid and
erythromycin pharmaceutical micropollutants, ketamine, norket-
amine, tramadol and MDA.

KEYWORDS :Composting, dry toilet residues, mobile dry toilets,
green waste, pharmaceutical micropollutants, pathogenic agents,
drugs, respiration, maturity, indicators of stability..
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Co-compostage de résidus solides de toilettes seches mobiles
en présence de déchets verts

KOANDA A., BAYARD R., NAQUIN P, JEAN G., BEVALOT F., BOTTINELLI C. et GOURDON R

I.INTRODUCTION

Malgré le développement du traitement collectif ou individuel
des eaux usées domestiques, la dispersion des germes patho-
génes et composés pharmaceutiques dans I'environnement
est avérée par de nombreux travaux de recherche (Daughton
et Ternes, 1999 ; Jiemba, 2006 ; Jones et al, 2005 ; Kimmeren,
2001 ; Zuccato et al, 2000). Les conséquences de la dispersion
des composés pharmaceutiques sont encore mal connues,
mais leur implication dans certaines maladies comme le can-
cer, les maladies de Parkinson et d'Alzheimer est suspectée
(Winker, 2009).

Dans un contexte de fort développement de la consom-
mation de principes actifs a usage médical, la difficulté et le
cot du traitement des micropolluants en stations d'épuration
(Jones et al,, 2005) justifient de s'intéresser au développement
de filieres alternatives. Parmi elles, les toilettes séches (TS),
appelées également toilettes a litiere biomaitrisée (TLB) sont
une alternative en fort développement dans certains pays
notamment européens (http://www.drytoilet.org/dt2012/ ).
Les TS présenteraient I'avantage par rapport aux filiéres tra-
ditionnelles d'assainissement liquide, de réduire les risques de
dispersion des micropolluants et germes pathogénes, et de
permettre la valorisation directe, sans besoin de déshydra-
tation apres compostage, des excrétas humains en tant que
fertilisants pour l'agricutture (Pynnénen & Tuhkanen, 2012).
Cependant, malgré les avantages pressentis, la question se
pose sur le choix de la filiere de traitement-valorisation et les
risques associés.

Le compostage est percu comme une option adaptée de trai-
tement, mais il existe encore peu de retours d'expériences
scientifiques permettant de le démontrer, et de déterminer
les conditions optimales de compostage des résidus solides
de TS. Cette étude vise a évaluer si le traitement biologique
par co-compostage des résidus solides de toilettes séches
(RTS) issus de festivals de musique, peut étre envisagé. Il s'agit
plus précisément d'étudier d'une part leur biodégradabilité
en conditions aérobies avec ou sans ajout de déchets verts
(DV) en différentes proportions, et d'autre part, le devenir de
micropolluants pharmaceutiques et stupéfiants susceptibles
d'étre présents.

Des essais de compostage sur pilotes en laboratoire
(conditions controlées d'apport en oxygene) ont permis de
comparer l'activité biologique (température, consommation

de O,, production de CO, et bilans matieres) du mélange
RTS et déchets verts en fonction du ratio RTS/DV. De méme,
une évaluation de la biodégradation des micropolluants ini-
tialement présents dans les résidus de TSM est également
mise en évidence au cours de ces essais. Le suivi des agents
pathogenes aprés compostage n'est pas I'objet de cette étude,
compte tenu de leur faible concentration lors de la caractéri-
sation initiale des RTS.

2. Matériel et méthodes

2.1.0Origine, collecte, stockage et conditions
de préparation des échantillons

Les résidus de toilettes séches (RTS) mobiles ont été collec-
tés lors du festival de musique électronique en France (no-
vembre 2012). Aprés collecte en containers étanches de | m?
(Im*Im*Im) non couverts sur le site du festival, les résidus
ont été stockés a I'extérieur pendant 6 mois. Ces résidus sont
essentiellement constitués d’'excréments solides et liquides, et
d'un mélange de différentes sciures et copeaux de bois issus
de scieries. Le prélevement des échantillons a été effectué
en avril 2013 sur un choix aléatoire de deux cuves de stoc-
kage parmi les 12 cuves disponibles, dont le contenu a été
soigneusement brassé afin de collecter un échantillon d'une
centaine de kilogrammes représentatif du lot initial. Aprés la
collecte d'un échantillon d’environ 200 kg de matieére humide,
les RTS ont été aliquotés dans les seaux de 20 L et stockés
en chambre froide (5 + 2°C), avant réalisation des essais de
caractérisation et de compostage.

Les déchets verts (DV), broyés mécaniquement (> 20 mm)
mais non compostés, proviennent d'une plateforme de com-
postage de la Région Rhéne-Alpes, spécialisée dans le trai-
tement de déchets organiques issus de I'entretien d'espaces
verts de collectivités et de particuliers. Apres collecte d'envi-
ron 300 kg de masse humide, 50 kg du lot ont été broyés dans
un broyeur Blik® M420 et criblés & < 10 mm. Les échantillons
ont été stockés en chambre froide (5 £ 2°C) avant réalisation
des essais de caractérisation et de compostage.

2.2. Caractérisation bio-physico-chimique

Matiére séche et matiére organique : la détermination
des teneurs pondérales en eau et matiéres des RTS et déchets
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verts a été réalisée sur échantillons initiaux et obtenus apres
compostage. Le taux de matiere organique sur échantillons
solides secs et broyés est mesuré selon la méthode de la perte
au feu (matiére volatile : MV) par calcination a 550°C dans un
four a moufles pendant 4 h. Les résultats sont exprimés en
pourcentage de matiere seche (%,,). La seconde méthode de
quantification de la matiére organique totale est la demande
chimique en oxygene (DCO) déterminée sur échantillon so-
lide par oxydation sulfochromique en présence de bichromate
de potassium. Le protocole développé au LGCIE se réfere a la
norme internationale ISO EN NF 14235 (1998). Les analyses
du carbone total (C), de l'azote total (N), de 'azote organique
(N—Norg) et de 'azote ammoniacal (N-NH,) ont été effectuées
par le Laboratoire Départemental d’Analyses et de Recherche
(LDAR) suivant les normes ISO spécifiques en vigueur pour
I'analyse de compost de boues de station d'épuration AFNOR
NF U 44-095 (2002). Enfin, la capacité de rétention en eau
(CRE) des échantillons a été déterminée sur les deux matrices
selon une méthode au Buchner développée au LGCIE. C'est
la quantité maximale d'eau capillaire retenue par le milieu. Elle
consiste a introduire dans un flacon muni d'un couvercle envi-
ron 50 g de masse humide de déchet et recouvrir d'eau démi-
néralisée (environ 100 mL) pendant | h, et laisser écouler 'eau
sous une dépression de 100 000 Pa pendant 30 min.

Taux de conversion de matiére organique et ciné-
tique de biodégradation : les taux de conversion T la ma-
tiére organique dans les quatre essais a 2| jours d'incubation
ont été déterminés sur la base de la production de CO,, en
considérant I'hypothese que la composition stcechiométrique
de la matiére organique présente dans les deux matrices (RTS,
DV) s'apparente a la stcechiométrie de la molécule de glucose
(CH,,0O,) et des équations suivantes.

Réaction stcechiométrique (cas du glucose)

C.H 0, +60,26CO, + 6H,0 (1)

Taux de conversion :

! 100
* 100 *

)

o, - MM subst.org
Tw) = Deop + oo 00

% MS

Avec T exprimé en pourcentage de matiére organique conver-
tien CO, ; Q.. la production cumulée de CO, et MV, le
taux de matiere volatile dans la matiere séche présente dans
le réacteur.

La constante cinétique globale de biodégradation de la ma-
tiere organique a été déterminée selon le modele cinétique
de | ordre :

Constante de cinétique de premier ordre :

Qcoz = Qcozmax ¥ (1 —eF¥D) (3)

(Constante de cinétique exprimée par rapport a la quantité de MS dans le réacteur).

Analyse microbiologique de I’échantillon de RTS :
I'analyse des agents pathogenes cités dans la norme com-
post de boues AFNOR NFU-44095 a été réalisée par le

Laboratoire Départemental d'Analyses et de Recherche de
I'Aisne (LDAR) selon les procédures standards sur I'échantil-
lon initial de RTS : Escherichia coli (NF ISO 16649-2), Clostri-
dium perfringens (NF EN ISO 7937), entérocoques (NF EN
ISO 7899-1), Salmonella (NF EN ISO 6579), et ceufs d'Hel-
minthes viables (Méthode de Baérmann).

Evaluation de la capacité d’auto-échauffement
(CAE) : le principe de cette étude consiste a rechercher le
degré de décomposition de la matiére organique biodégra-
dable dans un compost ou un déchet organique en détermi-
nant la capacité¢ d'échauffement naturel (AT =T, -T ), et
de distinguer les matrices selon une classe de biodégradabilité
selon le protocole développé par Brinton et al. (1995). Elle est
réalisée en vase DEWAR. Quatre essais ont été effectués (25,
35,50 et 100%,,, de RTS) comparativement a I'essai matrice
témoin 100%,,, déchet organique.

Evaluation de Pactivité respiratoire en conditions
statiques d’aération (ARS) : basée sur la procédure dé-
crite dans la Ligne Directrice 304A de OCDE (1981) pour
la mesure de l'activité respiratoire d'échantillons de sols, ce
test de respirométrie permet de déterminer la consomma-
tion en oxygéne d'un déchet solide, sous des conditions de
renouvellement ponctuel de I'air. Pour cela, 10 g de compost
humide (RTS et DV) a leur capacité de rétention en eau et
proportions respectives ont été placés dans un jarre de 900
mL OxiTop® contenant un bécher de 30 mL de soude a
2,5 N pour piéger le CO,. Le compost est incubé pendant
10 jours a 20°C. Le systeme OxiTop® OC |10 mesure en
continu la dépression dans le flacon et permet de calculer une
consommation d'O,. Les résultats sont exprimés en mg d'O,
consommé par g, Quatre essais ont été effectués (25, 35,
50 et 100%MH de RTS) et 10 g, de matrice finale ont été
utilisés. Les proportions de mélange entre les deux matrices
tiennent compte de 'humidité 80% pour les RTS et 66% pour
les déchets organiques a leur capacité de rétention en eau.

2.3. Dosage des micropolluants

Analyse des micropolluants pharmaceutiques : le
dépistage ciblé de résidus médicamenteux a été réalisé par
le Service Central d'Analyse de [lnstitut des Sciences Ana-
Ivtiques de Lyon, France. Le choix des molécules cibles dans
cette analyse par screening a été effectué en tenant compte
des classes thérapeutiques des médicaments les plus prescrits
en France. Nous avons également croisé ces informations avec
les données de la littérature en prenant en considération leurs
critéres d'occurrence dans les effluents de stations d'épura-
tion urbaines, et aussi, en fonction de leur persistance dans
I'environnement, 12 micropolluants pharmaceutiques (MPP)
ont été recherchés dans les RTS solides initiaux et les matrices
solides apres incubation dans les composteurs de laboratoire,
classés en cing familles thérapeutiques : antalgiques (paracé-
tamol), anti-inflammatoires non stéroidiens (acide salicylique,
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diclofénac, ibuproféne, kétoprofene), bétabloquants (aténo-
lol, propanolol), hormones (éthynil cestradiol), antibiotiques
(ciprofloxacine, éconazole, érythromycine), et antidépresseurs
(carbamazépine). Les MPP sont extraits sur 2 g, au solvant
(extracteur automatique ASE DIONEX®), avec purification
en phase solide (SPE) pour la ciprofloxacine sur cartouche
Oasis®HLB et SPE dispersive (QUEChERS®) pour les autres
molécules, et analysés par LC/MS-MS en mode d'ionisation
electrospray positif et négatif. Sur matrices liquides, les MPP
sont extraits et purifiés par SPE sur cartouche Oasis®HLB,
puis analysés également par LC/MSMS en mode d'ionisation
electrospray positif et négatif.

Autres analyses : Des analyses complémentaires ont été
réalisées au sein du laboratoire d'analyses toxicologiques LAT
LUMTOX, Lyon, France. Un dépistage large (screening) de
xénobiotiques (stupéfiants et molécules médicamenteuses) a
été effectué dans les échantillons solides secs et humides des
résidus de toilettes seches. Ce screening a consisté en une ex-
traction liquide-liquide (LLE) suivie d'une acétylation. Les ex-
traits ont été analysés par chromatographie en phase gazeuse
couplée a un détecteur de type spectrometre de masse (GC-
MS) (GC 6890, MSD 5973, Agilent). Des analyses spécifiques
ont été réalisées sur les 4 principales familles de stupéfiants :
les opiacés (morphine, 6-monoacétylmorphine ou 6MAM), les
cocainiques (benzoylecgonine (BZE) et ecgonine methylester
(EME) métabolites de la cocaine), les amphétaminiques (am-
phétamine, méthamphétamine, ecstasy ou MDMA, et MDA
dérivé de l'ecstasy), ainsi que les cannabinoides (tétra-hydro-
cannabinol THC et ses deux métabolites, le | |-OH-THC, et
le THC-COOH). Toutes les analyses spécifiques mettent en
ceuvre des extractions de type LLE. 'extraction des opiacés et
des cocainiques est commune a pH basique. Les extraits sont
ensuite silylés. Les amphétaminiques sont extraits par acétate
d'éthyle (AE) en milieu basique puis analysés sous forme de
dérivés trifluoroacétylés. Les extraits de ces 3 familles de stu-
péfiants ont été analysés par GC-MS. Les cannabinoides ont
été extraits par un mélange hexane/AE (9 :1 v/v) puis méthy-
|és. Leur analyse a été effectuée par chromatographie en phase
gazeuse couplée a un spectromeétre de masse en tandem (GC-
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MS/MS) en mode Multiple Reaction Monitoring (MRM).

Le taux d'abattement des micropolluants est calculé sur la
base du rapport de la différence entre la quantité initiale et
finale de micropolluants avant et aprés incubation, et la quan-
tité initiale avant incubation. Les quantités de micropolluants
dans les matrices d’essais étudiées sont calculées sur la base
de la masse séche de RTS contenue dans la matrice étudiée
multipliée par la concentration mesurée. Pour illustration, les
quantités initiales et finales de MPP dans I'essai 25% de RTS se
calculent comme suit

Qijgoars = Masse seche initiale RTS dans la matrice * Concentration
initiale MPP dans la matrice
Qf o1 = Masse seche RTS dans la matrice (I-t) * Concentration

finale MPP dans la matrice
Cette derniére valeur de masse séche de la matrice finale se
calcule en retranchant la masse perdue au cours de la biodé-

gradation.
Ab= Quantité initiale MPP—Quantité finale MPP

Quantité initiale MPP (4)

2.4. Essais de compostage en pilotes

Les tests en pilotes de compostage ont pour objectif d'évaluer
le comportement des déchets (DV, RTS et MIX), mais dans
des conditions régulées d'aération (incubation de trois se-
maines et sur des quantités de matiére de l'ordre de 50 kg,,,),
situation permettant de simuler des conditions proches d'un
dispositif industriel de compostage en conditions d'aération
controlée (cf. Figure ). Brievement, I'atmosphére du réacteur
est recirculée en continu au travers de la colonne de déchets
de bas en haut. Lorsque la teneur en O, est inférieure a 15%,
de l'air frais est automatiquement réinjecté pour maintenir la
concentration de consigne. La température n'est pas régulée,
la paroi isolante permettant de limiter les pertes thermiques.
La température, et les teneurs en O, et CO, ont été suivies au
cours des quatre essais décrits dans le Tableau . La siccité ini-
tiale pour les RTS est de 80% en humidité, et celle des déchets
verts bruts de 61%. Le débit de réinjection d'air est

de 16,5 L/mn soit environ 50 Lh" kg

Tableau I. Conditions opératoires des essais de compostage en pilote de laboratoire.

Initiale
(61,3 £0,9%)

) 75 25 Initiale 51,1
(68,3 % 0,6%)

E3 65 35 Initiale 512
(70,6 £ 09%)

E4 50 50 Initiale 502
(734 + 05%)

149 0415 065
174 13,49 0,429 063
DV: 148 (85%) DV:I1,11 (83%)
RTS:25 (15%)  RTS:238 (17%)
164 13,00 0,494 055

DV : 12,9 (78,7%)
RTS:35 (21,3%)
I5
DV :99 (66%)
RTS:5,1 (34%)

DV:9,7 (75%)
RTS :3.3 (25%)

12,3 0513
DV:7.4 (60%)
RTS : 4,9 (40%)

053
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3. Résultats et discussion
3.1. Caractéristiques des matrices initiales

Analyse globale : Les résultats d'analyse globale des échan-
tillons initiaux de résidus de toilettes seches (RTS) et de
déchets verts (DV) sont présentés dans le Tableau 2. Les RTS
se caractérisent par une humidité élevée (80%,,,,), proche de
leur capacité de rétention en eau et nettement supérieure
aux valeurs optimales considérées pour le compostage, gé-
néralement comprises entre 50 et 60% (Mustin, 1987). Les
DV collectés pour les essais de co-compostage présentent un
taux d’humidité d'environ 60% ., soit une valeur inférieure a
la CRE.

LesTS et les DV présentent tous deux des ratios C/N favo-
rables a leur compostage (37 et 28, respectivement(", cf. Ta-
bleau 2). Les analyses indiquent également que dans les deux
matrices I'azote se trouve a plus de 80% sous forme orga-
nique (principalement uréique). 'azote sous forme ammonia-
cale (NH,) dans ces matrices représente seulement 0% de
I'azote total.

Par ailleurs, en termes de réactivité biologique, les résultats
montrent une meilleure biodégradabilité des DV en compa-
raison avec les RTS. Cette différence de réactivité est parti-
culierement manifeste au travers des tests de capacité d'au-
to-échauffement (CAE), ou l'auto-échauffement des déchets
verts est de 354 £ |7, et celui des RTS seulement de 2,3
+ 04. Toutefois, cette faible réactivité des RTS est due a leur
forte teneur initiale en eau (80%), proche de la capacité de
rétention du déchet, et vraisemblablement défavorable a I'aé-
ration passive du résidu au cours de I'essai CAE ainsi qu'a son
auto-échauffement. Les résultats du test d'activité respiratoire
en conditions statiques (ARS) confirment cette hypothése. En
effet, la consommation d'oxygene apres 14 jours d'incubation
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des RTS est plus faible que celle des DV (respectivement envi-
ron 100 et 160 gkg' ), sans toutefois reproduire I'ampleur
de I'écart observé dans la mesure de capacité d'auto-échauf-
fement. Ces activités respiratoires correspondent a 7% et 15%
de bioconversion de la DCO initialement présente dans les
RTS et DV. En conclusion, ces premieres caractérisations des
matrices tendent a mettre en évidence que les RTS, matrices
trés humides et potentiellement biodégradables en conditions
aérobies, ne sont pas compostables telles quelles. La réduction
de la teneur en humidité et le co-compostage en présence
d'un co-substrat plus sec et plus structurant paraissent donc
nécessaires.

Recherche de germes pathogénes dans les RTS : les
concentrations en germes pathogenes sont nettement infé-
rieures aux seuils de la norme de valorisation compost (cf.
Tableau 3). Ces faibles concentrations en germes pathogenes
dans les RTS pourraient s'expliquer par la durée et les condi-
tions de la période de stockage (6 mois environ) entre leur
génération et la campagne de prélevement. De méme, il est
probable que la température (entre 20 et 30 °C) et les condi-
tions alcalines (pH= 8,9) pendant cette phase de stockage
soient également des facteurs défavorables a la survie des
germes pathogénes (Baumeyer, 2003). La biodégradation de
I'urée en ammoniac pourrait expliquer l'installation des condi-
tions alcalines dans les résidus humides des toilettes seches,
contribuant ainsi a I'abattement des germes pathogenes.

Présence de micropolluants pharmaceutiques et
stupéfiants : 'analyse par screening de la matrice initiale de
RTS a révélé la présence de 9 micropolluants pharmaceu-
tiques (MPP), 6 stupéfiants et 3 xénobiotiques (et métabo-
lites). Les résultats sont résumés dans les Tableau 4A et 4.B.

() La présence d'une forte quantité de sciure et de copeau de bois dans le RTS traduit une teneur plus élevée de carbone dans ces derniers que dans les DV, justifiant

ainsi leur C/N plus important.

Tableau 2. Caractéristiques globales des matrices initiales.

Humidité s CRE My DCO NNT [ NNH, NN, e CAELO ARS14
(%MH) (%iMH) CaMH) | aMS) | (ekgMS) | (ekgMS | (ekeMS) | (g/kgMS AO (0 | (mg0/g,)
1,5 9,8 313

RTS Solides 80,1 89 £ 0l
Déchets verts 613 719 £03
* C déterminé par calcination.

199 £02 80005 9904
387 £ 09 660 1,0 51 +36

1460 + 144 11,7

23 + 04 102 £ 70

1070 + 20 123 <10 12,1 28, 354x1,1 160 + 2

Tableau 3. Analyse des agents pathogénes dans le résidu solide de TSM collecté

“ E. coli/g B I v —— Salmonella /25g (Eufs helminthes /1.5 g

RTS Solides < 100 < 400
10%-10%/g MB

Seuil de valorisation compost selon 10/g M.B
la norme AFNOR NF U 44-095

2392 Absence Absence

105/g M.B Absence dans | g de Matiere  Absence dans | g de Matiére
brute brute
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Tableau 4. Dépistage ciblé de résidus médicamenteux
(A) et stupéfiants (B) dans le résidu solide de TSM collecté.

A

Antalgiques Paracétamol 11
Ac. Salicylique 568

anti-inflammatoire non Diclofenac 17
ST Ibuproféne 716
Kétoproféne 200

Bétabloguants Aérall °
Propanolol 55

Hormones Ethynil cestradiol ND
Ciprofloxacine 502

Antibiotiques Econazole 81
Erythromycine 60

Antidépresseurs Carbamazépine ND

(ND) non détecté (NQ) non quantifié

Molécules médicamen-  Kétamine + +
teuses détournées de  Norkétamine + ND
leur usage Tramadol + +
Morphine 3.62 382
o 6MAM ND ND
Opiacés et cocainiques
BIZE ND \D
EME ND ND
Amphétamine 160 90
Méthamphétamine ND ND
Amphétaminiques
MDMA (Ecstasy) 13000 7090
MDA 1160 410
THC ND ND
Cannabinoides 11-0H-THC ND 41
THC-COOH ND 17

6MAM : 6-monoacétylmorphine (marqueur de 'héroine) ;

BZE : Benzoylecgonine (métabolite de la cocaine) ;

EME : Ecgonine MethylEster (métabolite de la cocaine) ;

MDMA : 3,4-méthylene-dioxy-methamphétamine ;

MDA : 34 méthyléne-dioxy-amphétamine (dérivé et métabolite de la
MDMA) ;

THC : tétra-hydro-cannabinol ;

['1-OH-THC : | | -hydroxy-tétrahydrocannabinol (métabolite du THC)
THC-COOQOH : carboxy-tétra-cannabinol (métabolite du THC)

ND : Non Détecté.

Parmi les MPP recherchés, trois molécules n'ont pas été dé-
tectées dans les RTS initiaux (cf. Tableau 4.A). C'est le cas de
I'éthynil cestradiol (hormone), la carbamazépine (antidépres-
seur) et I'aténolol (bétabloquant), reflétant ainsi soit leur ab-
sence initialement dans les RTS ou encore leur biodégradation
au cours des 6 mois de stockage. Quatre anti-inflammatoires
sont mis en évidence dans I'échantillon de RTS, 'aspirine, I'ibu-
proféne, le kétoproféne et le diclofénac. La présence des trois
antibiotiques ciblés est également confirmée, en particulier
celle de la ciprofloxacine, antibiotique a large spectre, ainsi
que d'un composé antalgique, le paracétamol, et d'un béta-
bloquant, le propanolol. Pour les composés qui ont pu étre
détectés, les concentrations sont plutét élevées (jusqu'a 750
ngg'.o) si on les compare a des valeurs obtenues dans des
boues de station d'épuration (Soulier, 201 I). D'apres l'auteur,
les valeurs de concentrations des substances pharmaceutiques
dans les boues sont de l'ordre de la centaine de ngg', et
les concentrations totales moyennes dans les effluents en
entrée de STEP sont majoritairement inférieures au pgl”,
sauf pour certaines substances largement utilis€es comme le
paracétamol (180 ugL"), l'aspirine (130 ugL"), la théophylline
(14 pgL"), lbuprofene (Il pgL') et la caféine (4 ugl™").

Le screening toxicologique a permis d'identifier la kétamine
et un de ses métabolites, la norkétamine, ainsi que le trama-
dol, des molécules médicamenteuses détournées de leur uti-
lisation dans un cadre de toxicomanie (la kétamine est une
molécule utilisée notamment a des fins récréatives comme
stupéfiant, le tramadol est un analgésique de la famille des
opiacés). Les analyses spécifiques des stupéfiants conduisent
cependant a la détection de morphine, d'amphétaminiques et
de cannabinoides (cf. Tableau 4.B). Aucun produit cocainique
n'a été mis en évidence avec ou sans séchage de I'échantillon
avant extraction, résultats qui semblent indiquer leur absence
dans les RTS, mais qui pourrait étre liée a leur biodégradation
aprés 6 mois de stockage. La présence de morphine en faible
quantité peut indiquer la consommation d'héroine. L'absence
du marqueur 6MAM n'est pas significative car c'est une molé-
cule peu stable. La détection des composés amphétaminiques
est plus représentative dans les RTS solides secs que dans les
RTS solides humides. Par ailleurs, les composés cannabinoides
sont mieux détectés dans les RTS humides que dans les RTS
secs. Soulignons également que les teneurs sont de |'ordre du
pgg' a quelques dizaines de pgg' pour la molécule d'ecstasy
et ses métabolites, soit des valeurs tres faibles. Toutefois, les
techniques d'extraction utilisées le sont sur des matrices type
tissus humains. Leur validation sur matrices type biomasses li-
gnocellulosiques parait nécessaire pour confirmer les résultats
obtenus. Pour la suite, nous tiendrons compte des données de
valeurs obtenues sur les matrices séches pour l'interprétation
de nos résultats d'abattement des molécules dans les diffé-
rents essais de co-compostage.

Co-compostage de résidus solides de toilettes seches mohiles en présence de déchets verts
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Figure 2 : Comparaison des cinétiques d’activité au cours du cycle de compostage (fermentation chaude de 21 jours)
selon la proportion massique déchets verts / résidus de toilette séche mobile (DV/RTS MH/MH).
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3.2. Etude du comportement en co-
compostage des résidus de toilettes séches
et déchets verts

Les suivis de la température, production de CO,, consomma-
tion d'O, et débit d'air, au cours des essais de compostage
réalisés en pilote sur 21 jours, sont présentés dans la Figure 2
(25,35 et 50%,,, RTS ; et témoin 100% de DV).

Les résultats montrent que plus la proportion de DV augmente
dans le mélange (RTS et DV), plus la réactivité biologique des
matrices est importante. Les courbes de consommation en O,
et de production de CO,, similaires en termes de cinétique,
mettent en évidence des comportements similaires entre les
essais | (Témoin) et 2 (25%,,, RTS) d'une part, et les essais 3
(35%,,, RTS) et 4 (50%,,, RTS) d'autre part. En présence de

25% de RTS, l'activité biologique est pratiquement similaire a
celle observée sur 'essai témoin 100 9% DV. Cette observation
tend a indiquer que la présence de 25% de RTS n'a pas de
conséquence significative sur le comportement biologique en
conditions de compostage. En outre, la présence de 25% de
RTS se traduit par un bénéfice d'augmentation de la tempé-
rature au démarrage de I'aération, suivi par un léger déficit de
température au-dela de 5 jours de compostage. Les essais 3
et 4 réalisés a respectivement 35 et 50%,,, RTS conduisent a
obtenir des courbes de température, de consommation d'O,
et de production de CO, pratiquement identiques, corres-
pondant a une activité respiratoire globalement plus faible que
celle observée sur l'essai témoin et l'essai a 25%,,, RTS. La
température maximale atteinte est inférieure a 50°C et les
débits de renouvellement d'air; associé au besoin d'injection
d'air pour maintenir une teneur en O, de 15% dans le com-
posteur; sont significativement plus faibles (cf. Tableau 2).
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Par ailleurs, les taux de conversion de la matiére organique
calculés sur la base de la production de CO, (cf. Tableau 5)
indiquent sa plus forte biodégradation sur l'essai | témoin et
l'essai 2 a 25%,,., RTS, de valeurs respectives |5,1% et 15,7%,
contre |1,5% et 10,6% pour les essais 3 et 4 a 35 et 50%,,,
RTS, respectivement. Le mélange 25%,,,, RTS — 75%, . DV
présente donc un taux de conversion de la matiere orga-
nique équivalent a 'essai témoin 100% DV, avec en outre un
léger gain sur la vitesse de bioconversion (augmentation de la
constante cinétique k de |* ordre, (cf. Tableau 5).

A lissue des quatre essais de compostage réalisés, nous
retenons que l'activité biologique (température, constante
cinétique et taux de conversion) tend globalement a baisser
en présence de RTS au-dela de 25%. La baisse d'activité en
présence de 35 et 50% de RTS peut s'expliquer par deux
hypotheses. La premiere hypothése est de considérer que la
matiére organique présente dans les RTS serait moins biodé-
gradable que celle contenue dans les DV. C'est I'hypothése la
plus plausible au regard des résultats obtenus au cours du test
ARS , de respirométrie (cf. Tableau 2). Exprimée en tenant
compte de la teneur en matiere volatile, l'activité respiratoire
aérobie des RTS est de I'ordre de 110 mg.,.g',,, et de 210
Mgo,8 'y Pour les DV initiaux. Cette différence significative
de biodégradabilité s'explique aisément par la nature lignocel-
lulosique des RTS solides, constitués majoritairement de sciure
et copeaux de bois. La seconde hypothése est de considérer
I'influence de la structure particulaire des RTS dont l'influence
sur le compostage est double : effet sur I'aération de la matiere
et sur la rétention d’humidité. Dans notre cas de figure, nous
remarguons qu'une teneur en eau initiale de 68,3% permet a
la matrice composée de 75% de déchet vert et 25% de résidus
de toilettes seches d'obtenir une meilleure activité biologique
et taux de conversion de la matiere organique que la matrice
composée de 100% de déchets verts initialement constituée
de 61% d'humidité et 10% plus riche en matiére organique
que la matrice d'essai 75% DV. De méme, les matrices d'essais
65% DV et 50% DV avec respectivement un taux d’humidité
initiale des 70,6% et 73,4% fournissent des activités biolo-

Tableau 5. Données de suivi des essais pilotes de compostage

giques et taux de conversion nettement inférieurs aux deux
autres essais précédents. Ces informations nous permettent
de montrer que la teneur en eau est un facteur influengant
lactivité biologique et le taux de conversion de la matiere
organique.

Des milieux trop humides freinent la dégradation de la ma-
tiere organique et la production de CO,,. En effet, le transfert
d'oxygene (qui controle activité biologique aérobie) au cours
d'un processus de biodégradation est conditionné par 'humi-
dité :si le compost est trop humide, le transfert de I'oxygene
est ralenti, ce qui diminue la production de CO, (Yulipriyanto,
2001). La Figure 3 montre les valeurs de teneur en humidité
mesurées en fin d'incubation pour les différents essais. Pour
chaque matrice, des quantités de 10 kg ont été prélevées (en
5 couches) sur la colonne du déchet de haut en bas afin de
mesurer la teneur moyenne en eau dans chaque couche.

Nous constatons alors que les matrices d'études 65% DV et
50% DV sont caractérisées par des teneurs en eau impor-
tantes au niveau du compartiment inférieur des réacteurs.
En effet, des quantités de lixiviats assez importantes (6,6 et
4,4 litres) ont été collectées en fin d'incubation dans chacun
de ces deux réacteurs. Les réacteurs sont alimentés en air
de bas en haut. Ces valeurs importantes de teneur en eau
dans les couches inférieures des réacteurs ont éventuellement
influencé la diffusion de l'air dans toute la matrice (chemins
préférentiels).

3.3. Caractérisation des résidus aprés compostage
Analyse globale

Les résultats regroupés dans le Tableau 6 indiquent une baisse
de la DCO et du rapport C/N apres 3 semaines d'incubation.
Les plus faibles valeurs d'azote organique sont observées dans
les essais a fortes teneurs en RTS. Les valeurs de pH ont Iége-
rement augmenté pour les matrices 100% DV et 25% RTS.
Cette augmentation du pH peut étre imputée a la dégradation
des acides gras a chaines courtes et a la libération d'ammoniac

El

100 50,7 222 166 0,17 15,07
E2 75/25 60,8 230 176 0,19 15,75
E3 65/35 47,8 181 139 0,15 [1,53
E4 50/50 47,1 167 128 0,13 10,63

k= Constante de cinétique exprimée par rapport a la quantité de MS dans le réacteur (équation de cinétique d'ordre |)

T = taux de conversion de la matiére organique exprimé en pourcentage de matiére organique converti en CO, (cf. point 2.2 équation 2); QCO,, la production

cumulée de CO, et le taux de matiére volatile dans la matiere seche présente dans le réacteur.

Co-compostage de résidus solides de toilettes seches mohiles en présence de déchets verts
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Figure 3 : Répartition de ’humidité au sein des matrices en fin de cycle de compostage en pilote (fermentation chaude

de 21 jours).
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dans le processus d'ammonification suite a la dégradation des
acides organiques dans le compost.

Les analyses de DCO (900 — 1050 mgg"), C/N (23 — 34) et
NO,/NH, (< I) montrent que le déchet, apres 3 semaines
d'incubation, n'est dans aucun des essais un compost stabilisé
(Mustin, 1987 ; Forster et al,, 1993 ; Iglesias-Jimenez & Perez-
Garcia, 1989). Mustin souligne que la maturité d'un compost
est jugée atteinte lorsque la DCO est inférieure a 350 mg.g'.
De méme, les autres auteurs indiquent que des rapports C/N
inférieurs a 20 et un rapport NO,/NH, supérieur a | sont
caractéristiques de composts mars.

35% RTS 50% RTS

Devenir des micropolluants pharmaceutiques et
stupéfiants

Le Tableau 7 résume les résultats d'analyse des molécules
pharmaceutiques (Tableau 7.A), molécules médicamenteuses
détournées de leur usage, et des stupéfiants (Tableau 7.B) ob-
tenus dans les matrices d'études apres les 3 semaines d'incu-
bation, ainsi que les taux d'abattement de ces micropolluants
ciblés. Pour rappel, 'analyse par screening de la matrice initiale
100% RTS a ciblé 12 molécules pharmaceutiques parmi les-
quelles trois molécules n'ont pas été détectées (carbamazé-

Tableau 6 : Caractéristiques globales des résidus aprés compostage (fermentation chaude de 21 jours).

9.2 349

El 100 76,0

E2 75/25 9,1 315 764
E3 65/35 8,7 31,0 74,7
E4 50/50 85 284 778

* C déterminé par calcination

998

16,2 <12 15,0 23,1

1070 [5,1 <09 14,3 24,5
1095 13,6 <10 12,6 26,6
1130 12,1 <10 1,1 344
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Tableau 7. Analyse des micropolluants pharmaceutiques (A) et des stupéfiants (B) des résidus aprés compostage

(fermentation chaude de 21 jours)

Paracétamol
Ac. Salicylique
Diclofénac
Ibuprofene

Kétoprofene
Aténolol
Propanolol
Ethynil oestradiol

Ciprofloxacine
Econazole

Erythromycine

Carbamazépine

(ND) non détecté - (NQ) non quantifié (-) : valeurs négatives

pine, l'aténolol, et éthynil cestradiol). A Tissue de la période
d'incubation, sur les 9 autres molécules restantes ayant été
soumises aux 3 essais en présence de RTS (25%, 35% et
50%RTS), nous retenons que :

- 3 molécules sont non détectées dans les matrices finales
des 3 matrices étudiées (abattement =100%) ; c'est le cas du
diclofénac, du kétoprofene et de la ciprofloxacine ;

- 4 autres molécules ont globalement de bonnes valeurs
d'abattement comprises entre [75 et 100], présentant ainsi
des valeurs finales de concentration de I'ordre de faibles va-
leurs de concentration finales mesurées (< 30ngg” |0, a des
valeurs non détectées : c'est le cas du paracétamol, propanolol,
éconazole et ibuproféne. Cependant, soulignons qu'il n'y a pas
eu de dégradation du paracétamol dans l'essai a 35% RTS
(abattement négatif).

- 2 autres molécules ont globalement des concentrations fi-
nales supérieures aux concentrations initiales (abattement <0),
reflétant ainsi la non dégradation ou persistance de celles-ci
au cours de la période d'incubation ; c'est le cas de I'aspirine
et I'érythromicine. En effet la réduction de la masse des ma-
trices d'étude lors de leur biodégradation et la persistance des
molécules dans celles-ci pourraient expliquer les valeurs de
concentrations finales supérieures aux concentrations initiales.

ND 102 ND
(100) ) (100)
|74 245 196
Q) Q) ©)
ND ND ND
(100) (100) (100)
30 29 29
75) (83) (89)
ND ND ND
(100) (100) (100)
ND. ND. ND.
Non estimé Non estimé Non estimé
ND NQ NQ
(100) (~100) (~100)
ND. ND. ND.
Non estimé Non estimé Non estimé
ND ND ND
(100) (100) (100)
NQ NQ 5
(~100) (~100) (82)
2| pA 21
Q) Q) Q)
ND . ND . ND
Non estimé Non estimé Non estimé

L'analyse des stupéfiants dans la matrice initiale [00%RTS
(séche) a ciblé 'l molécules, parmi lesquelles 7 ne sont pas
détectées initialement sur échantillon solide ; c'est le cas de la
6-monoacétylmorphine, de la benzoylecgonine et de I'ecgo-
nine méthylester (métabolites de la cocaine), de la métham-
phétamine, du THC, du [1-OH-THC et du THC-COOH.
Sur les 4 molécules restantes ayant été soumises aux essais
(25%, 35% et 50% RTS), nous retenons que 3 molécules ont
un abattement > 65% (morphine, MDMA, ecstasy, amphéta-
mine) et que la MDA a un abattement non stable (100-32%
et valeur négative). La diminution nette des concentrations
de MDMA est due a l'effet de dilution et trés certainement a
la dégradation ou biotransformation menant a 'augmentation
du produit actif MDA.

En outre, une analyse qualitative a été effectuée sur chaque
échantillon issu des essais de compostage. Il a été observé
que la kétamine, la norkétamine et le tramadol sont toujours
présents dans les échantillons.

Les teneurs sont de 'ordre de la dizaine de pg.g' a quelques
ng.g' pour les molécules étudiées, soit des valeurs tres faibles,
d'autant plus que les techniques analytiques employées pour
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Suite : Tableau 7. Analyse des micropolluants pharmaceutiques (A) et des stupéfiants (B) des résidus aprés compostage
(fermentation chaude de 21 jours)

6MAM : 6-monoacétylmorphine (marqueur de 'héroine) ;
MDMA : 3,4-méthyléne-dioxy-methamphétamine ;

+ + +
Kétamine © © ©
N + + +
orketamine ©) ©) ©)
+ + +
Tramadol
©) ©) ©)
Morphine ND ND ND
P (100) (100) (100)
ND ND ND
6MAM Non Non estimé Non estimé
estimé
Y ND 12,5 ND
Amphétamine (100) (68) (100)
ND
Méthamphétamine Non 34 ND. .
o, Non estimé
estimé )
442 132 378
MDMA (Ecstasy) (80) (96) 92)
ND 193 1190
MDA
(100) (32) Q)
ND
THC Non ND ND
estimé Non estimé Non estimé
ND
[ 1-OH-THC Non ND ND
estimé Non estimé Non estimé
+ 58 +
THC-COOH
© © ©

MDA : 3,4 méthyléne-dioxy-amphétamine (dérivé et métabolite de la MDMA) ;

THC : tétra-hydro-cannabinol ;

I 1-OH-THC : | I-hydroxy-tétrahydrocannabinol (métabolite du THC)

THC-COOH : carboxy-tétra-cannabinol (métabolite du THC)

ND : Non Détecté.- + : présence

I'extraction et I'analyse ont été développées au départ pour
d'autres types de milieux que ceux analysés ici. De plus, les
faibles concentrations de ces molécules et la présence de
déchets verts dans ces matrices d'étude, augmentent I'apport
en interférents conduisant a limiter la quantification réelle des
MPP et stupéfiants. Des travaux sont en cours dans ['objectif
de trouver les meilleures méthodes analytiques permettant de
mieux quantifier ces molécules dans les matrices solides.

CONCLUSION

Cette étude a permis d'évaluer le comportement des résidus
de toilettes séches sous des conditions de co-compostage en
présence de déchets verts. Quatre proportions de mélange
ont été testées sur une période d'incubation de 3 semaines
(0%, 25%, 35%, 50% RTS) dans des conditions régulées
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d'aération. Les résultats montrent que plus la proportion de
RTS augmente, plus la température, la consommation en O,
et la production de CO, diminuent. Le fort taux d’humidité et
la plus faible biodégradabilité de la matiére organique conte-
nue dans les résidus de toilettes seches en sont les principales
causes. Cependant, pour 25% de RTS, le taux de conversion
de la matiére organique est comparable a celui déterminé sur
les déchets verts sans ajout de RTS (100% DV) aprés 3 se-
maines d'incubation. La bonne réactivité du mélange RTS-DV
25-75 est encourageante pour envisager le co-compostage
de RTS sur des plateformes de compostage de déchets verts.
L'analyse des micropolluants pharmaceutiques, stupéfiants et
xénobiotiques avant et aprés compostage a permis de mettre
en évidence des réductions de concentration des molécules
pharmaceutiques telles que le diclofénac, le kétoprofene, la
ciprofloxacine, le paracétamol, le propanolol, I'éconazole
et I'buproféne et également de certains stupéfiants tels la
MDMA, 'amphétamine et la morphine. En revanche, I'aspirine,
I'érythromicine, la kétamine, la norkétamine, le tramadol et
la MDA ont montré des caractéres de persistance dans les
matrices étudiées a l'issue des 3 semaines de co-compostage.
Ces résultats ne sont pas suffisants pour conclure de maniére
générale sur l'innocuité chimique du compost issu du traite-
ment. Des périodes d'incubation plus longues permettraient
de fournir des informations plus complétes sur le compor
tement de ces molécules en tenant compte de la phase de
maturation. Enfin, le suivi des agents pathogenes apres le
cycle de fermentation chaude n'a pas fait I'objet d'étude ici,
compte tenu de leur faible concentration (inférieure au seuil
d'innocuité) lors de la caractérisation initiale des RTS apres
six mois de stockage. Néanmoins, I'innocuité biologique devra
nécessairement étre prise en considération avant d'envisager
d'intégrer des RTS dans une filiere de compostage de déchets
verts, ainsi que d'autres parameétres tels que la perception des
risques par les utilisateurs.
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