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Liste des abréviations

PE : polyéthylene.

PP : polypropylene.

PVC : polychlorure de vinyle.

PS : polystyréne.

UV : ultra violet.

PET : polyéthyléne téréphtalate.
PEHD : polyéthyléne de haute densité.
PELD : polyéthylene de faible densité.
PC : polycarbonate.

CVM : monomere de chlorure de vinyle.
DEHP : di-ethylhexyl phtalates.

BBzP : butyl benzyl phtalates.

COV : Composé Organique Volatil.
PUR : Polyuréthannes.

BTEX : benzéne , toluéne, éthylbenzéne, xyléne.
Ech : echantillon

MO : matiere organique.

GN : gélose nutritive.

SM : solution mére.

MO : microorganisme

DIDA: di-iso decyle adipate.

DINA: di- iso nonyle adipate.

DOP : di-octyle phtalate
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Introduction

Nous estimons que 8300 millions de tonnes métrique de plastiques vierges ont été
produites a ce jour (2017).

En 2015, 6300 millions de tonnes de déchets plastiques avaient été genérés, dont 19% avaient
été recyclés, 12% incinérés et 79% étaient accumulés dans des décharges ou dans
I’environnement naturel (Geyer et al 2017).

Les matiéres plastiques sont trés utilisées dans divers domaines de notre vie,
spécialement le domaine agricole et celui de I’emballage (Briassoulis et al ,2013).
Actuellement, dans I’industrie des stabilisants, la tendance et de remplacer les stabilisants a
base des métaux lourds (Pb et Cd) et de développer de nouveaux produits « verts » non
toxique et plus respectueux de 1I’environnement (Belhanache, Bensemra, 2006).

Le polychlorure de vinyle (PVC) est un polymeére tres présent dans notre vie
quotidienne. Il couvre tous les secteurs de I’activité économique. C’est aussi 'un des plus
utilisés ces dernieres années, avec une consommation mondiale de plus de 20 millions de
tonnes ; ceci est di a I’ensemble de ces propriétés mécaniques et physiques et son aptitude a
étre modifié (Ausseur, 2002).

Le PVC pur est un matériau rigide qui résiste relativement bien aux intempéries, a
I’eau et aux produits chimiques (Ausseur 2002). Il est électriguement isolant mais assez
instable a la chaleur et a la lumiére qui entrainent une perte de chlore sous la forme de
chlorure d’hydrogéne (HCI) (Bost , 1996) pour cela cette résine de PVC n’est jamais utilisée
telle quelle, elle est mélangée aux différents additifs. Ces derniers sont également
responsables de la grande variété qui existe entre les différents produits en PVC au niveau de
leurs propriétés (mécanique, chimique et thermique, ..), (Dominkovics, 2007).

Ces additifs, qui sont ajoutés, selon les cas, sont les stabilisants, les plastifiants, les
charges et agents renforcant, les lubrifiants, les colorants et pigments. Dans cette étude,
I’accent est mis sur les stabilisants thermiques et les plastifiants. Ces derniers sont incorporés
au polymere dans le but de faciliter la mise en ceuvre, de modifier les propriétés de la résine et
de développer de nouvelles propriétés absentes dans le cas de la résine elle-méme. L’additif
critiqué a cause de leurs effets toxiques il s’agit des plastifiants phtalate.

La liste des plastifiants du PVC, connus a ce jour, est importante. Les plus utilisés sont
actuellement les esters issus de la chimie du pétrole, comme les adipates, les phosphates, et
plus particulierement les phthalates, tels que le di-octyle phthalate (DOP), les adipates tels
que le di-iso nonyl adipate (DINA) et di-iso decyle adipate (DIDA) (Ghettas, 2013).

V|



Introduction

L’inconvénient des matériaux polyméres réside dans le fait qu’ils ne sont pas
biodégradables et pose ainsi le probleme de la gestion de leurs déchets industriels ou de
consommation qui s’accumulent de maniére inquiétante. La plupart des composés a base de
plomb, y compris ceux qui sont utilisés dans le PVC, sont classés comme toxique et nocifs
pour les étres vivants et dangereux pour I’environnement (Anonyme, 2002). Les nouvelles
recherches scientifiques vise a rechercher et améliorer ces stabilisants toxique (plomb) par des
nouvelles formulation biodégradable dans le but de la préservation de 1’environnement. Les
plastifiants (phtalate) qui sont utilisés en grande quantités dans la composition, s’accumulent

dans les organismes humains et peuvent provoquer des perturbations néfastes pour la santé.

L’objectif de ce travail est de proposer une nouvelle démarche qui s’articule sur
I’utilisation des nouvelles formulations a base de polychlorure de vinyle (PVC) pour la
préservation de 1’environnement. pour cela, deux plastifiants ont été utilisés : le di-iso nonyl
adipate (DINA) et di-iso decyle adipate (DIDA), I’huile de tournesol a été utilisee comme

stabilisant thermique.

Dans le cadre de notre étude un enfouissement de trois formulations du PVC a été
réalisé dans le sol au niveau de I’Ex-Habitat (Tizi-Ouzou), pendant une durée de deux mois et
demi. Des prélévements des éprouvettes du PVC on été effectués et pesés chaque 15 jours et
des échantillons du sol sont extrais avant et apres 1’enfouissement pour 1’étude des parametres
physico-chimiques matiére organique, I’humidité, pH et la granulométrie et les parametres

bactériologiques.

Les modifications morphologiques ont été suivies par microscopie électronique a balayage
(MEB). Les modifications structurales subies par le polymére au cours de 1’essai ont été
analysées par spectroscopies infra-rouge a transformée de Fourier.

En fin, pour approfondis ce présent travail nous suggérons :

- De faire une étude sur la toxicité du DINA et le DIDA en combinaisons avec I’HTE,

- D’identifier les métabolites issus de la biodégradation des additifs étudies,

- Dr’utiliser d’autres techniques analytiques telles que la chromatographie en phase

gazeuse a couplée a la spectrométrie de masse (CGMS).
Plusieurs travaux d’études ont été déja réalisés sur ce sujet. Parmi ces derniers nous pouvons
citer Mahrour et Khatir 2018, Adjoudj et Mohammedi 2017, Lardjan 2013,2011,2010 ,
Bounar et Larbi 2010.
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I- Généralites sur les plastiques
1- Définition de la matiére plastique

Les matiéres plastiques sont des matériaux organiques constitués de macromolécules
obtenues par polymérisation de monomeéres. Elles sont produites par transformation de
substances naturelles, ou par synthése directe, a partir de substances extraites du pétrole, du
gaz naturel, du charbon ou d'autres matiéres minérales.

Dire d’une mati¢re qu’elle est plastique cela signifie qu’elle peut étre moulée ou
modelée a volonté dans des formes déterminées (Baudet, 2003).

2- Les polyméres
2-1 Définition d’un monomeére

Les monomeres sont de petites molécules qui forment les polymeéres en se regroupant.
Un monomere est une molécule de petite taille et faible masse moléculaire, qui en tant
qu’unité, se lie chimiquement a d’autres molécules organiques pour former un polymeére supra
moléculaire. Elles sont constituées essenticllement de Carbone (C), d’Hydrogéne (H),

I’Oxygéne (O,) et I’Azote sont en faible proportions (Anonyme, 2012).

Un monomere s’attache a d’autres monomeres, par des liaisons chimiques,

généralement covalentes, formant des macromolécules appelées polymére (Fig.1).
2-2 Définition du polymere

Les polymeéres sont principalement constitués de macromolécules. lls sont constitués
de longues chaines d’atomes assemblés par des liaisons covalentes, 1'unité de base de ces
chaines est les monomeres. La formation de ces longues chaines est appelée polymérisation.
Elle désigne une réaction chimique en fonction du temps et de la température.

On distingue : la cellulose, I’amidon, les protéines..., ils répondent a la notion de polymeéres

par la structure et la taille de leurs molécules (Baudet, 2003) (Fig.1).

L Polymeérisation
nH,C = CH, = --—-CHs— CHs5— CHs— CH5--
+CHs— CHs}
[ 2 2],
Monomere : Polymere :
ethylene polyéethylene

Figure 1: Formule chimique de polymérisation de 1’éthyléne (Anonyme, 2010).
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3- Classification des polymeéres
3-1 Selon leur origine

a- Polymeéres naturels
Les polymeéres naturels sont issus du regne végétal, animal ou minéral. Leurs importance est
considérable, tels que la famille des polysaccharides (cellulose, amidon et caoutchouc naturel,
etc....... ) (Fontanille et Gnanou, 2010).

b- Polymeres artificiels
Les polymeres artificiels sont obtenus par modification chimique de polymeres naturels, de
facon a transformer certaines de leurs propriétés ; 1’ester cellulosique (nitrocellulose, acétate
de cellulose...) (Fontanille et Gnanou, 2010).

c- Polymeres synthétiques
Les polymeres synthétiques sont issus de réactions dites de polymérisation, qui transforment
des molécules simples appelées molécules monomeéres (ou monomeres) en un assemblage
covalent d’unités monoméres ou polymeres : polystyréne, polyisopréne synthétique, etc....
(lupac, 1997).

3- 2 Selon leur structure

a- Polyméres linéaires (ou monodimensionnels)
Les polyméres linéaires sont constitués de chaine macromoléculaire, d’un nombre élevé mais
fini d’unités monomeéres. De tels systémes correspondent a la polymérisation de monomeres
bivalents et une macromolécule linéaire schématiquement représentée par un trait continu

divisé en intervalles figurant chacun une unité monomere (Smithers, 2011) (Fig.2).

Figure 2 : Structure d’un polymeére linéaire (Fontanille et Gnanou, 2010).

b- Polymeéres bidimensionnels
Les polyméres bidimensionnels certains peuvent étre produits par la nature (Carbone graphite,
kératine...), Ils se présentent sous la forme de feuillets bidimensionnels, d’épaisseur

comparable a celle des molécules simples (Smithers, 2011) (Fig.3).
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Figure 3 : Représentation schématique d’un polymere bidimensionnel : le carbone graphite

(Smithers, 2011).

c- Polymeéres tridimensionnels
Les polymeéres tridimensionnels résultent de la polymeérisation de monoméres dont la valence
moyenne est supérieure a deux ou encore de la réticulation (formation d’un réseau
tridimensionnels), par voie physique ou chimique, de polymeres linéaires. Leur dimension
moléculaire peut étre considérée comme infini puisque toutes les unités monomeres
constitutives d’un objet sont liées de fagon covalente pour former une seule macromolécule.

Les liaisons se développent dans les trois dimensions (Smithers, 2011) (Fig.4).

Figure 4 : Représentation schématique d’un polymere tridimensionnel (Smithers, 2011).

.
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3- 3 Selon leur nature chimique
a- Polymeéres minéraux

Les polymeres minéraux sont constitués soit de chaines renfermant un seul corps simple
(diamant, graphite, phosphore, soufre...) ou de chaines renfermant plusieurs hétéroatomes

(silicates acides polyphosphoriques, chlorure de polyphosphonitrile).

b- Polymeres organiques

Les polymeéres organiques C’est la classe la plus riche, on désigne: les polydiénes, les

polyacryliques, les polyamides et les polyvinyles.

c- Polymeéres mixtes

Doués de propriétés intéressantes dont une bonne résistance thermique (300°C-350°C)

comme les silicones.
4- Types de polymeres

Il existe un grand nombre de plastiques aux propriétés différentes, on les classe en
trois grandes catégories: les thermoplastiques, les thermodurcissables et les élastomeéres.

4-1 Les thermoplastiques
Les thermoplastiques sont constitués de polymeéres linaires ou ramifiés. lls « fondent » de

maniere réversible par simple chauffage (100-200°C). Cette propriété est utilisée pour leur
mise en forme (Landolsi, 2017). Les thermoplastiques sont ainsi facilement recyclables.
Cependant, ils ne sont pas biodégradables et ont une durée de vie de plusieurs centaines
d’années. Ce sont les matieres plastiques les plus utilisées, on peut citer le polyéthylene (PE),

le polypropyléne (PP), le polychlorure de vinyle (PVC) et polystyrene(PS) (Landolsi, 2017)
(Fig.5).
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Figure 5 : Polymeére thermoplastique (Landolsi, 2017).
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4-2 Les thermodurcissables

Les thermodurcissables sont transformés sous I’impact conjugué de la température, la
pression et les produits chimiques. Les macromolécules réticulent pendant la cuisson. Cet état
de la matiere est irréversible, et donc les thermodurcissables ne peuvent étre fondus de
nouveau apres leur réticulation. Ils restent solides et rigides jusqu’a la température de
décomposition. Cette famille comprend différents matériaux comme les compounds qui
durcissent, les résines liquides ou de coulée et les semi-produits. Ils sont indissolubles et ne
fusionnent pas (Smithers, 2011) (Fig.6).

(b)) Thermodurscissable

Figure 6 : Polymere thermodurcissable (Landolsi, 2017).

4-3 Les élastomeres
Les élastomeéres est le terme générique désignant des polymeres a hauts poids moléculaires et
dotés de propriétés élastiques. Ils peuvent étre d’origine naturelle (caoutchouc) ou
synthétique, ils sont issu du latex d'Hévéas (arbre d’Amazonie). lIs peuvent subir une
élongation qui peut atteindre plusieurs fois leur longueur initiale puis reprendre leur forme
originelle. Des méthodes modernes de fabrication ont permis d’obtenir une grande diversité
de matériaux en ajoutant des additifs, accélérateurs, agents protecteurs (anti UV, anti
oxygene,...) et en les combinant a d'autres matériaux (métaux, textiles, autres plastiques...)

(Smithers, 2011).

5- Applications des matiéres plastiques

5-1 Emballage
C’est le plus grand marché pour les matiéres plastiques, sous forme de bouteilles, flacons,
films souples et rigides, boites pour corps gras, boites pour patisseries etc. Dans ce secteur

industriel de I’emballage, le PVC représente 5% du marché contre 85% du PET (polyéthyléne

]
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téréphtalate) et 10% pour le verre. Les principales matieres plastiques utilisées dans ce
marché sont : PE, PP, PVC, PS et PE.

5-2 La construction
C’est le deuxiéme secteur le plus important (réalisation et batiment). Les plastiques sont
adaptés a ce secteur en raison de leurs propriétés : isolantes, production de masse.
Les principales applications sont les suivantes: pipes, isolation, revétement mural et du sol et
les chassis de fenétre. La plupart des applications en PVC ont de longues durées de vie dans le
batiment et les marchés de la construction. Pour ce secteur, le PVC est I'un des principaux
matériaux.

5-3 Automobile
Il Ya de nombreux plastiques utilisés pour les pieces automobiles (13 polymeres différents).
Mais les trois principales familles sont : le PP (32%), le polyuréthane (17%) et le PVC (16%).

5-4 Loisir et Sport
L'utilisation du plastique dans le marché des loisirs et du sport a amélioré les performances
athlétiques. De nombreuses propriétés des plastiques correspondent parfaitement au besoin de
ce secteur, le premier de ces besoins étant la légereté. Ce secteur utilise de nombreux
plastiques techniques ou tres techniques ainsi que des composites (fibres de verre ou de
carbone).

5-5 Agriculture
Ce secteur utilise principalement des thermoplastiques standards tels que le

PE et le PVC. Le principal mode de transformation est I’extrusion.

I1- Le polychlorure de vinyle (PVC)

1-Définition

Le polychlorure de vinyle, connu sous le sigle PVC est un polymere synthétique (ou
résine), qui est constitué¢ par ’addition répétitive de chlorure de vinyle monomere, dont la
formule est CH2-CHCI (Fig.7). C’est un polymére thermoplastique obtenu par polymérisation
du monomere de chlorure de vinyle (CVM). 1l se présente sous forme de poudre blanche
(Carrega et Coll, 2007), a laquelle en fonction de son utilisation finale sont ajoutés différents
adjuvants : lubrifiants, stabilisants, plastifiants, charges.... Il est préparé a partir de
deux matiéres premiéres : a 57 % de sel de mer (NaCl) et a 43 % de pétrole ; c'est la seule

matiere plastique constituée par plus de 50 % de matiere premiére
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d'origine minérale (Dumont et al., 1996). Le PVC est I'un des matériaux les plus versatiles
qui soit. On peut en faire tout ce que 1’on veut, selon les additifs et les traitements qui lui sont
apportés, il peut étre soit parfaitement rigide, soit souple. Il est résistant a I’ecau, aux UV et au

feu.

Le PVC rigide est surtout utilisé pour la fabrication de profilés et tubes par extrusion.
Par contre le PVC souple (ou PVC plastifié) sert par exemple dans I'industrie des vétements et
des tapisseries (Allinger et al., 1984).

H H H B B =R
H - = CmCmd=Cmd-h

Figure 7 : Formule chimique du PVC (Allinger et al., 1984).

2- Production et obtention de polychlorure de vinyle (PVC)

La production mondiale de PVC représente aujourd’hui plus de 20 millions de tonnes par an,
ce qui correspond a environ un cinquiéme de la production totale de matiere plastique,
(Shashoua, 2004). Le PVC est fabriqué par polymeérisation radicale du chlorure de vinyle
monomeére (CVM) (Stephen, 1996). Par ailleurs, il faut préciser que la fabrication du CVM et
du PVC se fait dans I’industrie chimique alors que la transformation du PVC en produit finis

se réalise dans les entreprises de la plasturgie.

Les matiéres premieres nécessaires a la fabrication du CVM (CH,-CHCI) sont le chlore issu
de I’électrolyse du sel et I’éthylene (CH,=CH;) dérivé du petrole. Par réaction du chlore et de
I’ethylene on obtient le dichloro éthane (CH,CI-CH,CI), qui par une opération appelee
«craquage » va donner du CVM et de I’acide chlorhydrique. La polymérisation de

polychlorure de vinyle s’effectue en deux étapes (Anonyme, 2010) (Fig.8).
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Dérivés du
pétrole (43%)

l.E”t'hy'l'éne

ORI o e

‘Chlorure de

Sel (%)

Figure 8 : Fabrication de la résine de PVC. (Anonyme, 2010).
2-1 Synthese du monomeére
La synthése du chlorure de vinyle monomere (CVM) est réalisée suivant deux
principaux procédés (Odian, 1994) :
¢ L'addition du gaz chlorhydrigue sur l'acétyléne :
C ;H,+HCI CH, = CHCI
e La chloration de I'éthylene en 1,2-dichloroéthane, puis pyrolyse de ce dernier :
CH,CI-CH,CI CH,=CHCI + HCI
2-2 Polymérisation

La réaction de polymérisation du chlorure de vinyle monomeére par voie radicalaire
donne naissance a des macromolécules linéaires de masses moléculaires moyennes
déterminées dont la répartition présente une allure gaussienne asymétrique. C'est une réaction
fortement exothermique (Odian, 1994). Il existe plusieurs procédés de fabrication du PVC et

on peut citer :
a- Polymérisation en masse

Elle se fait en présence d’un catalyseur (peroxyde en général). Les produits obtenus sont
d’une excellente pureté, d’une bonne transparence et font preuve d’une faible absorption

d’eau (Mercier, 1983).
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b-.Polymérisation en émulsion

Dans ce cas, le chlorure de vinyle monomere liquide est émulsifi¢ dans I’eau sous pression.
La polymérisation est activée par des amorceurs solubles dans 1’eau. Aprés séchage, on
obtient des grains de PVC de 15 a 20um de diametre. Les chaines du PVC obtenues ont un

poids moléculaire bas, et la présence de ces émulsifiants augmente 1’absorption d’eau.
c-Polymérisation en suspension

Le chlorure de vinyle monomeére est dispersé dans 1’eau par agitation. On obtient alors de
petites gouttelettes. La suspension est maintenue par un agent de tensioactif (Gélatine,
cellulose). Le PVC polymérisé obtenu possede de bonnes propriétés mécaniques et électriques
et son absorption en eau est trés faible (Odian, 1994).

d-Polymérisation en solution

Elle consiste a ajouter au monomere une certaine quantité de solvant dans lequel le polymere

est insoluble, la séparation se fait par une simple filtration.

3- L’utilisation d’additifs dans le PVC

3-1 Gamme et types d’additifs

Pour obtenir 1’éventail des propriétés nécessaires dans les produits finis, un certain
nombre d’additifs est mélangé au polymere PVC. Selon I’application a laquelle est destiné le
PVC, sa composition (résine + additifs) peut varier énormément en fonction des quantités
d’additifs différents qui sont incorporées dans le polymeére: matériaux de remplissage,
stabilisants, lubrifiants, plastifiants, pigments ou retardateurs de flamme. De trés nombreuses
formulations différentes de "compounds PVC" sont utilisées pour fabriquer les produits.
L’utilisation de plastifiants (principalement de phtalates ) et de stabilisants dans des quantités
assez élevées constitue une caractéristique spécifique de la fabrication du PVC par rapport
aux autres types de plastiques. Tous les autres types d’additifs sont également utilisés a des

degrés divers avec d’autres matieres plastiques.

3-2 Stabilisants et antioxydants
L’adjonction de ces produits au polymére a pour but de ralentir, retarder ou inhiber les
processus responsables de la dégradation des matiéres plastiques sous 1’action de la chaleur,

de la lumieére, des agents oxydants, de 1’eau etc.... On distingue :
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a- Stabilisants thermiques
Les stabilisants thermiques sont plus spécialement destinés a empécher la dégradation
thermique du polymére au cours de la mise en ceuvre et a lui conserver ses propriétés
physiques et mécaniques tout au long de son utilisation.

b- Sels métalliques

D’acides gras et autres acides organiques de zinc, de plomb, de sodium, de magnésium, de
calcium ou de baryum, maléates, phtalates et naphténates de plomb Les sels de dioctylétain
sont peu toxiques. Des dérives époxydés : on utilise des résines époxydes et des huiles

époxydées de soja ou de ricin.
c- Stabilisants « lumiére » (absorbeurs d’ultraviolets)

Ont pour role d’éviter les réactions de photodégradation des polymeéres sous I’influence de la

lumiere, en particulier du rayonnement ultraviolet.
d- Antioxydants

Sont des stabilisants qui s’opposent généralement a la rupture des liaisons dans les
macromolécules sous I’action de I’oxygéne et des agents polluants de 1’air, au cours du
vieillissement des matiéres plastiques. Ce sont généralement : des amines aromatiques elles

sont sensibilisantes et certaines sont cancérogenes et de moins en moins utilisées.

3-3 Plastifiants

Se sont des composeés généralement liquides, polymérisés ou non, de faible masse molaire
(200 a 400 g/mol.). lls peuvent entrer a plus de 100 % en masse de polymeére dans la
composition d’une matiére plastique. Ils modifient les propriétés rhéologiques du polymeére ou
mélange polymere, améliorent la mise en ceuvre, permettent d’améliorer la souplesse du
produit fini, sa tenue aux chocs et aux basses températures. Les molécules du plastifiant
agissent en affaiblissant localement les forces de cohésion intermoléculaires et rendent ainsi
possible le déplacement de segments de chaines macromoléculaires les unes par rapport aux
autres, ce qui a pour effet de diminuer la rigidité de 1’édifice moléculaire.

3-4 Charges et renforts

Les charges sont des substances organiques ou minérales, végétales ou synthétiques qui,
ajoutées aux polymeéres ou mélanges polymeres, permettent d’en modifier les propriétés

physiques, thermiques, mécaniques et électriques ou simplement d’en abaisser le prix de
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revient. Les propriétés ainsi conférées aux polymeéres ou mélanges polymeres dépendent de la
nature et de la forme de la charge utilisée (poudres, fibres, plaquettaires, petites billes...) ainsi
que de la quantité ajoutée. Les charges minérales améliorent les propriétés électriques, la
résistance a la chaleur et a ’humidité ; elles permettent également d’augmenter la densité de
la matiére a mouler et de diminuer le retrait. D’une maniére générale, les charges granulaires

se comportent comme un agent.
3-5 Solvants ou pigments

IIs sont principalement utilisés pour la mise en solution des polyméres dans la
préparation de peintures et vernis, de colles a base de polymeres ou mélanges polyméres
synthétiques, dans I’enduction, I’imprégnation, et le revétement d’objets divers, dans la
confection de fibres artificielles, etc., ainsi que pour le nettoyage de machines et outils divers.
Mis a part ces utilisations les solvants organiques sont peu utilisés dans la phase « plasturgie».
Actuellement leur utilisation est en cours de diminution car la profession cherche a les
substituer par des solutions moins dangereuses (nettoyage aux détergents, peintures a 1’eau

etc...).

3-6 Lubrifiants

L’addition de lubrifiants a usage externe a pour but d’éviter que le polymere ou mélange
polymere n’adhére au métal des outillages, elle facilite donc la mise en ceuvre et le
démoulage. Les lubrifiants & usage interne réduisent les frictions entre les chaines polyméres
au sein de la mati¢re plastique. Leur présence est faible, de 1’ordre de 0,1 a quelques
pourcents. Les principaux lubrifiants sont des stéarates métalliques, des stéaramides, des

esters d’acides gras, des cires d’hydrocarbures et des acides gras.
3-7 Fongicides

Leur role est d’empécher le développement de micro-organismes en se nourrissant de
certains polymeéres (polyamides, polyuréthanes, alcool polyvinylique etc.) ou adjuvants des
matiéres plastiques (plastifiants et lubrifiants) ou susceptibles de modifier les propriétés de
ces matériaux. On utilise généralement des dérivés de I’isothiazoline, tributylétain, des sels
métalliques (composés du cuivre, du zinc ou du mercure) etc. Les composés organomercuriels
sont particulierement toxiques par inhalation et contact cutané notamment. Leur utilisation est
interdite comme les composés a base d’arsenic utilisés jusqu’a une époque récente (Sax et

Lewis, 2007). Ils servent a obtenir des mousses ou des produits allégés. Ce sont :
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- Des gaz inertes, azote ou CO, notamment ;

- Des produits chimiques qui, par action de la chaleur, liberent un gaz inerte : bicarbonate de
sodium peu nocifs, azodicarbonamide ; azobis (isobutyronitrile) nocifs par inhalation et
dangereux par leurs produits de décomposition thermique, le tétramethyl-succinonitrile ou
I’acide cyanurique trés toxique ;

- Du pentane (trés inflammable) dans le cas du polystyrene expansé (Krawczak et al., 2003).
3-8 Antistatiques

De par leur constitution, les maticres plastiques ont tendance a se charger d’électricité
statique. L’addition de produits, tels que amines, sels d’ammonium quaternaire, phosphates
organiques, noir de carbone, alcool etc. est destinée a éviter I’accumulation des charges
électriques. Ces produits, déja incorporés a la matiere plastique, sont utilisés en faible quantité
(Mercier et Marechal, 1996).

4- Les techniques de transformation en produits finis
Apreés 1’ajout des additifs, le PVC peut se présenter sous différentes formes ; granulés,
poudre ou pate liquide, suivants ces techniques :
4-1 L’extrusion

Les compounds sous forme de granulés ou de poudre passent dans un fourreau chauffé
qui produit en continu des tubes, des profilés (fenétres, fermetures, lambris électriques...)

ou des plaques de bardage qu’il faut couper.
4-2 L’extrusion soufflage

De I’air est soufflée dans un moule pour plaquer la matieére contre les parois. Ce
procédé permet de fabriquer des corps creux, des bidons, des flacons et des films pour

serres.
4-3 L’injection
Les granulés sont fondus, puis malaxés et poussés par une vis dans un moule. On
obtient ainsi des raccords, des tiroirs, des boitiers et des interrupteurs électriques.

4-4 Le calandrage

Passant entre des rouleaux chauffants, la matiére est étirée pour obtenir des revétements

de sols et de murs, des nappes, des emballages et des films d’étanchéité.




CHAPITRE 1 Synthese bibliographique

4-5 Le thermoformage

Des plaques ou feuilles de PVC sont chauffées et appliquées sur un moule. On obtient

alors des panneaux pour mobilier de cuisine, des plateaux et des casques.
4-6 L’enduction

On verse une pate de PVC liquide appelée Plastisol sur un support, ce qui permet de

produire des tissus enduits pour la maroquinerie et des revétements de sols et de murs.
4-7 La fluidisation

Les poudres de PVC sont mises en ceuvre par trempage en lit fluidisé. On en recouvre

par exemple les grillages et les tubes métalliques.

I11-Impacts du polychlorure de vinyle (PVC)

Des scientifiques et d'associations environnementales démontrent les nombreuses
nuisances du PVC sur l'environnement et sur la santé des étres vivants. Le potentiel
cancérogene du chlorure de vinyle est reconnu chez I'homme depuis les années 70 (COM,
2000)

1-Impacts sur la santé

De nombreuses études et enquétes épidémiologiques ont permis d'établir avec certitude
son caractére cancerogéne. De nombreux essais en laboratoire ont malheureusement confirmé
ce potentiel cancérogene du chlorure de vinyle chez des cobayes exposés par inhalation ou par
voie orale. Le danger cancérogene du PVC a donc été confirmé avec certitude tant chez
I'homme que chez I'animal de laboratoire. Il est considéré comme 1’'un des matériaux les plus
toxiques. Les phtalates (le DEHP ou le BBzP) utilisés comme plastifiant sont des
perturbateurs endocriniens imitant [’cestrogene. Ils déclenchent également des crises
d’asthme, des réactions allergiques et sont associés aux problemes de cancer, de foie, de rein,
de rate, d’os et de poids. Le PVC ce trouve entre autre dans les jouets, les emballages en

plastique transparents, le film étirable. (Jay et Chantal, 2014).

En ce qui concerne les stabilisants thermiques, les stabilisants a base de plomb sont
actuellement les plus largement utilisés. La plus part de leurs composés y compris ce qui sont

utilisés dans le PVC, sont classés comme toxique et présente un danger d’effet cumulés.
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Dans le corps humain, ce métal se trouve principalement sous forme de composés
inorganiques : dans le systéme respiratoire, sous forme d’aérosols contenant du plomb
(absorption par les poumons), dans la nourriture et la boisson (absorption par 1’intestin et par
I’estomac). Encore aujourd’hui le plomb est une des causes les plus importantes
d’empoisonnement pendant le travail (Viala et Botta, 2005). Une partie du plomb incorporé
dans le corps sera éliminée par 1’urine, mais la plus grande partie est essentiellement stockée
dans les os ou il prend la place du calcium. De méme, le plomb bloque les groupes thiol,
libéres des enzymes ; la conséquence est une maladie du sang qui se manifeste par de la
fatigue, par une perte d’appétit et des coliques douloureuses, en une blancheur de la peau et
un affaiblissement des muscles (Bliefrt et Perraud, 2004 in Stmons et Pocock, 1987). Les
dommages causés par le plomb ne dépendent pas seulement de la dureté et de la sévérité de
I’exposition mais surtout de I’age auquel elle survient. Les enfants exposés au plomb seront
les victimes de troubles neurologiques, les symptomes sont vagues : fatigue, troubles du
sommeil, douleurs abdominales, constipation et anémie (Deoux, 1993).

1-1 Interaction contenant/contenu
On entend l'interaction contenant/contenu parle passage de substances entre deux milieux en
contacte, notamment au cours de la migration. Elle est surtout étudiée dans le cas d'un contact
solide/liquide ou produit alimentaire. Par extension, le terme "migration" désigne la masse de
ce qui migre et peut s'exprimer en mg/kg d'aliment ou en mg/dm2 de surface en contacte, la
migration des plastifiants est exacerbée lorsque 1’aliment est en contact avec le plastique
(Lardjan 2011, Atek, 2010).

L’addition de plastifiants, pour les polymeres ayant de puissantes forces polaires qui
tendent a les rendre cassants, de charges, de lubrifiants et d’autres adjuvants, conferent a la
matiére plastique d’excellentes propriétés mécaniques et de stabilité. Une telle gamme de
possibilités en matiere de conditionnement ainsi que 1’excellent rapport colt/performances
suffit a expliquer I’intérét suscité par les matieéres plastiques et le développement
prodigieux de la production et de [I’utilisation de ceux-ci dans les industries
pharmaceutiques, cosmetiques, chimiques, alimentaires, et dans les applications médico-
chirurgicales ou il existe un contact permanent solide-liquide ou solide-solide. Cependant,
certains de ces additifs sont capables de migrer de ’emballage vers les produits stockes
grace entre autres a leur petite taille : tel est le cas du Phtalate de 2-Ethylhexyle (DEHP)
utilise comme plastifiant du Polychlorure de Vinyle (PVC). Ou il se produit le phénoméne

de migration des additifs de la matiére plastique vers le produit stocké et par conséquent, le
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PVC perd de sa plasticité et ses propriétés mécaniques pour lesquelles il a été choisi.
L’¢tude du mécanisme de migration des plastifiants est donc d’un intérét scientifique et
industriel considérable, du fait de la contamination du milieu ambiant dans le cas des
polymeéres utilisés pour le stockage ou le transport des liquides alimentaires, des
médicaments ou des cosmétiques (Laoufi, 2018).

2- Impacts sur I’environnement
2-1 Impact sur ’air

Le PVC libere au contact de la chaleur, des toxines nocives présentent dans les
nombreux additifs nécessaires a sa stabilisation. Ces toxines se propagent dans I’atmosphere,
c’est ce que I’on appelle le COV (Composé Organique Volatil) qui s’évapore dans 1’air suite a
un phénomeéne de combustion ou d’évaporation. Ces particules nocives sont trés volatiles et
peu solubles qui se libérent forment de la dioxine et de I’acide chlorhydrique, a 1’origine des
pluies d’acides. Elles se retrouvent facilement dans 1’air, s’accumulent dans les sols et se
transmettent par le toucher, par inhalation de 1’air ou par voie orale. Le phénoméene de
migration de ces particules est accentué en présence de lumiére solaire et peut, dans certains
cas, s’avérer dangereux pour la santé.

Tous les précurseurs du PVC (chlore, dichloroéthane, chlorure de vinyle monomere) sont
fortement toxiques et leur production génere des déchets et des émissions toxiques. La
combustion du PVC qu'il s'agisse d'incendies accidentels ou de l'incinération des déchets
entraine la formation de dioxines, la substance chimique synthétique la plus nocive pour I'étre
humain qui soit connue. De plus, l'incinération de PVC entraine la formation d'acide
chlorhydrique, qu'il faut neutraliser par I'addition de chaux, ce qui a pour résultat absurde de
faire que l'incinération d'une tonne de PVC entraine la formation de plus d'une tonne de

résidus secondaires dangereux.
2- 2 Impact sur ’eau

L'industrie du PVC est trés polluante pour l'environnement, autour des usines de
fabrication de PVC, on constate que les riviéres et les étangs présentent une concentration
importante de substances chimiques, toxiques qui peut poser des effets néfastes sur les
organismes vivants. Les phtalates a chaines longues ont une faible biodégradabilité dans des
conditions normales de traitement des eaux usée. Le plomb dans les milieux aquatiques

s’accumule dans certains mollusques comme les huitres et il se concentre de plus le long de la
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chaine alimentaire, leurs utilisations pour réaliser des adductions d’eau ou les soudures
d’adductions d’eau en cuivre sont une des sources possibles d’intoxication. Le cadmium est
tres utilisé en galvanoplastie, mais aussi pour les joints de canalisations. Le contact de 1’eau
d’alimentation avec des canalisations métalliques et plastiques (stéarate de cadmium) peut
accroitre I’apport du cadmium. Ces substances et autres, conduisent & un abaissement de la
teneur en O, du milieu(en se dégradant), éventuellement & un phénoméne de moussage et a

long terme, a 1’eutrophisation puis la mort des poissons (Pohland, 1991).

2-3 Impact sur le sol

En raison de leurs composants (plastifiants, additifs) et du possible rejet de
contaminants adsorbés, les plastiques sont suspectés par ailleurs d'étre une source
de contamination des sols et des nappes phréatiques. Leur dégradation constituent un risque
important de toxicité, Le taux de contaminants chimiques reste limité, mais plus dangereux
pour la microfaune qui les accumulent.

Les végetaux ne supportent généralement pas les concentrations élevées des métaux
lourds dans le sol. En effet, le plomb réagit avec le fer, ce qui provoque une carence en fer
pour la plante (chlorose). Plus spécifiquement, 1I’exces de plomb dans le sol provoque une
réduction de croissance des racines. Un rabougrissement de la plante peut s’en suivre. De
plus, le plomb est bactéricide : il réduit I’activité microbienne dans le sol et donc la vitesse
de décomposition de la matiere organique dans celui-ci. En conséquence, la végétation est
affectée.

IV-Généralité sur le sol
1- Introduction
Le sol joue un role essentiel dans le fonctionnement des écosystémes terrestre. C’est
une ressource importante qu’il convient de protéger compte tenu de 1’accélération de sa
dégradation liée, souvent, aux activites humaines (Gobat et al., 2010).
2- Definition du sol

Le sol est la couche la plus externe, marquée par les étres vivants, de la croute
terrestre, (Gobat et al., 2010). Ce qu’on appelle couramment « sol » est beaucoup mieux
désigne par le terme de couverture pédologique ( Baize et Jabiol, 1995). Le sol repose sur
le sous-sol rocheux. Il est un milieu hétérogéne, polyphasé, dispersé et poreux. C’est le

substrat habituel de la croissance des plantes (Lemiere et al., 2004).
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3- Composition du sol
Le sol est compose de :

a- Veégétation
En surface, la litiére constituée des feuilles mortes encore identifiable avec beaucoup d’air,
abritent plantes et animaux vivants.
b- L’humus
Une terre noire et souple, riche en matiere organiques. L’humus désigne la matiére issue de
la décomposition de matieres organiques brutes comme les feuilles, les branches et les
tontes de gazon qui s’accumulent a la surface du sol. Cette décomposition réalisée par les
organismes du sol rend au sol des nutriments vitaux que les végétaux peuvent utiliser.
c- Lacouche arable
La couche dite arable, que ’homme peut travailler est un mélange riche en humus et en
minéraux.
d- Le sous-sol
Généralement pauvre en humus avec peu de traces de vie.
e- Laroche mere

100% minérale, sans air, sans vie.

4- Les propriétés du sol
La reconnaissance des sols est basée sur I’identification de leurs paramétres physico-

chimiques (Duchaufour, 1994).

a- La texture : elle reflete la part respective des constituants triés selon leur taille

(Gobat et al, 2010). Le triangle des textures indique a quel type appartient le sol

considéré (Koller, 2004).

b- La structure : elle traduit la facon dont les particules terreuse sont disposées les
une par apport aux autres (Koller, 2004).

c- La permeéabilité : elle est ’aptitude du sol a laisser passer I’eau vers les couches
inférieures. Elle dépend de la texture et de la structure (Koller, 2004).

d- Le pH : il est un indice induisant le degré d’acidité ou de basicité du milieu.

e- L’aération : elle a des conséquences importantes sur la plupart des phénomeénes

biologiques du sol, qu’il s’agisse de I’implantation et du fonctionnement du systeme

racinaire ou de I’activité des micro-organismes (Koller, 2004).
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5- Définition d’un sol pollué

La dégradation du sol peut étre considérée comme une accumulation de plusieurs
effets (quelques fois opposes) provoquée par les polluants anthropologiques sur les
diverses transformations physique, chimique et biologique se déroulants dans le sol. La
tendance a la dégradation dépend de la résistance du sol, aussi bien que du type, de la

qualité, de la longeéviteé et de la bioréactivité des polluants (Koller , 2004).

6- Substances polluantes et sources de pollution

6-1 Substances polluantes présentes dans sol

Les polluants ou facteurs de pollutions sont extrémement nombreux et d’autant plus
difficile a cerner que leur nature, leur intensité et leurs effets se changent dans le temps et
dans I’espace. Parmi les plus répandus, on trouve :

e Des hydrocarbures (autour d’anciennes cuve a fuel ou autres carburants, etc.) ;

e Des métaux lourds (dans d’anciens remblais comportant des machefers, etc.) ;

e Des solvants divers (solvants chlorés ou polaires, BTEX, etc.) ;

e Des pesticides, parfois en forte concentration sur les espaces verts amenagés (qui
ont été traités pendant des années) ;

e Des matiéres plastiques variées (PE, PVC, PUR, PS) dont la dispersion est de
nature préoccupante car elle renferme divers stabilisants, polymérisant et agents
plastifiants ;

e Des peintures anticorrosives (cadmium, plomb, chrome, etc....).

Toutes ces substances (sources de pollution) constituent une menace pour I’environnement,

et en particulier pour les eaux sous-terraines (Koller, 2004).

6-2 Sources de contamination

Les pollutions du sol proviennent principalement de trois ensembles d’activités :
industrielles, urbaines et agricoles. Elles peuvent apparaitre de différentes fagons :
directement de ’air par déposition séches ou avec les précipitations (disposition humide),
ou encore via des solides organiques tel que les composts, les déchets végétaux, les
fertilisants et pesticides, etc.

Les dép6ts atmosphériques apportent des quantités importantes de polluants dans les eaux,
en particulier des métaux lourds et des polluants organiques. Une partie des polluants est
fixée par les organes aériens de la végétation retombera plu tard avec la litiére, ce dernier
gagne directement le sol. L’acidification des précipitations par des acides (la pluie a une

valeur de pH comprise entre 4 et 4,5) est responsable d’une grave acidification des sols. A
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travers I’apport de substances minérales et I’introduction des matieres nocives dégagées par
I’industrie, les ménages et le transport, les éléments suivants se concentrent dans le sol :
Sulfate, Nitrate, Phosphate, Cadmium, Plomb et les hydrocarbures (Koller, 2004)

Si il y a un ou plusieurs composés toxiques dont la concentration varie peu, la
contamination est appelé diffuse. Dont les contaminations ponctuelles du sol, il s’agit le

plus souvent de grandes quantités de polluants (décharges, sites industriels) (fig.9).

Figure 9 : Sol pollué a proximité d’une décharge (Ex-Habitat).

V- Perspectives :
1- Recyclage du PVC et leurs valorisations

Depuis quelques temps, plusieurs entreprises travaillent sur des projets concernant le
recyclage des plastiques et d'une partie du PVC. Cependant ces projets posent encore de
nombreux problémes mais sans toutefois étre insurmontables dans I'avenir. Au Nord, est
devenu nécessaire pour des raisons écologiques et sous la contrainte de loi. Dans le sud, on le
considere, avant tout comme une activité économique rentable, génératrice de revenus et

créatrice d’emplois.

Le recyclage des matiéres plastiques n’est pourtant pas une activité aussi simple qu’elle
ne parait. Cela est principalement d0 a une grande diversité de produit et des techniques de
traitements. Derriére le terme « plastique » se cache une variété de produits fabriqués a partir
du pétrole (43% du pétrole pour fabriquer la totalité des matiéres plastiques) qu’on peut
classer en trois grandes familles : les thermoplastiques sont les plus faciles a transformer lors
du recyclage (PVC, PET, PEHD, PP, PA, PS). A I’opposé, les thermodurcissables et des
élastomeéres qui sont tres difficile a recycler (PUR, silicone).

E
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Ces différents plastiques ne peuvent que rarement étre mélangés entre eux. Leurs
recyclage demande un travail de trie au préalable et de nettoyage important de déchets ainsi

qu’une sélection rigoureuse du procéde a appliquer.
Les procédés communément appliqués existants d’aprés MESSAL, (2015) sont :

e Valorisation énergétique consiste a incinérer les déchets plastiques pour récupérer
I’énergie qu’ils contiennent sous forme de chaleur. Les plastiques, composés de
pétrole raffiné, ont une capacité calorifiqgue proche de celui-ci. Cette méthode de
valorisation permet de recycler une grande partie des déchets plastique. En revanche si
elle est mal métrisée elle peut présenter des risques majeurs pour 1I’environnement et la
santé des étres vivants par 1’émission de dioxine et de HAP, molécules cancérigene
présente dans les fumées.

e Valorisation mécanique consiste a réutiliser les déechets plastiques avec un minimum
de transformation de la matiere. Cette technique est utilisée pour le traitement des
déchets thermoplastiques. Elle repose avant tout sur une collecte sélective ou un tri des
déchets plastique a partir des ordures ménageéres. Il est trés souvent nécessaire d’avoir
des déchets plastiques triés par type de résine plastique. Plus le tri est efficace plus le
produit en sortie de valorisation matiére est de bonne qualité. Les expériences que
nous présentant ci-aprés sont des modes de valorisation matiére.

e Valorisation chimique consiste a transformer la matiere plastiqgue en molécule de
base (polymere, ester...), pouvant servir a la synthése d’une nouvelle matiere
plastique, ou pour la pétrochimie. Ces technologies sont encore peu développées a
certaines natures de résines plastiques. On ne les utilise que dans les pays du Nord et

des pays émergents.
2- Les deux phases de recyclages des déchets plastiques
> Phasel

- Tri, lavage, séchage : cette étape consiste a présenter un déchet plastique non-souille et
trie par types et qualité de résine pour les opérations de broyage, granulation, extrusion.

Ces opérations peuvent se faire sans machine.
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> Phase 2

— Broyage, extrusion, granulation : cette étape va apporter une grande valeur ajoutée en

transformant le déchet plastique en sous-produit commercialisable aupres de 1’industrie

plastique. Pour cela il est nécessaire de s’équiper en machine dans la consommation

électrique n’est pas négligeable, surtout pour I’extrusion. La régénération du plastique

permet de traiter tous les thermoplastiques avec le méme équipement et selon le méme

procedé. Seuls les parameétres de réglage des déférentes machines changeront en fonction

du plastique traité (température, vitesse de rotation de 1’extrudeuse.).

3- Avantages de recyclage du PVC

Le PVC est trés adapté au recyclage : il a été le premier des plastiques a étre recyclé ;
Le PVC dispose de systemes de recyclage mécaniques évolués ;

De gros volumes de déchets recyclables de PVC sont disponibles ;

L'utilisation de PVC recyclé aide a atteindre les objectifs d'utilisation rationnelle des

ressources et permet de préserver les matieres premieres.

L'utilisation de PVC recyclé réduit les émissions de gaz a effet de serre et les besoins en

décharges. L'utilisation de 70 % de PVC recyclé dans la fabrication de profilés de fenétres au

lieu de PVC neuf économise jusqu'a 50 % d'énergie, et réduit de plus de 60 % tant la pollution

de I'air que celle de I'eau.

De plus, en raison de sa nature thermoplastique, le PVC peut étre recyclé plusieurs fois

sans perte significative de performances.
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I-Présentation du site d’enfouissement

La résidence universitaire Ex-Habitat est un ensemble d’infrastructures, rétrocédée par
le ministre de I’Habitat. Elle est implantée a la sortie de la ville de Tizi-Ouzou vers
Azazga. C’est une résidence qui est rattachée a la direction des ceuvres universitaires

Hasnaoua(DOUH). La superficie de la résidence est de 17938m2 dont 2799m?2 bati (fig.
10)

Boudjirna

Ath Aissa
: Mimoun
aMakouda™ Rl 7o S|

3555 s
221 "NFA04'17"E

-~ W

Beni Aissi

BeniDouala
Algs =
ATt Zmenzer

FigurelO : Vue aérienne de la résidence universitaire Ex-Habitat (Google Earth, 2019).

> Localisation et situation géographique

La résidence universitaire ex-habitat est implantée a la sortie de la ville de Tizi-Ouzou
(fig.11), dont la délimitation est :

e Est: Beni Aissi.

e Ouest : Makouda.

e Nord : Ath Aissa Mimoun.

e Sud: Ait Zmanzer.

Avec une latitude de 36° 42" Nord et une longitude de 4° 4’ Est.
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Figure 11 : Localisation géographique de la résidence universitaire Ex-Habitat (Google
Maps, 2018).

» Climat
Le climat de la commune de Tizi-Ouzou est de type méditerranéen. En raison des massifs
montagneux qui entourent la ville elles se caractérisent par un hiver froid et humide, un été
sec et humide avec orage en juillet et aout, ( Haouche , 2018).

% température :
Pour calculer les températures moyennes annuelles et ’amplitude thermique, nous avons
utilise les données thermique de ’ONM de Tizi-Ouzou (office national de météorologie de
Tizi-Ouzou) de la période allant de 20014 2017, ( Haouche , 2018).

Les donneées thermiques qui correspondent a la commune d’étude sont figuré dans le tableau 1

suivant :

&
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Tableau 1: les données thermique de la commune de Tizi-Ouzou (2001-2017).

Températures (M+m)/2
Mois TM(°C) |Tm(°C) (°C)
Janvier 15.6 6.4 11
Février 16.2 6.9 11.55
Mars 194 8.8 141
Avril 22.2 111 16.65
Mai 26.3 141 20.2
Juin 32 18.1 25.05
Juillet 35.9 21.4 28.65
Aout 35.3 22 28.65
Septembre 31.1 18.7 24.9
Octobre 27.9 15.9 21.9
Novembre 19.9 114 15.65
Décembre 16.4 7.7 12.05

T M : températures mensuelles maximales en (°C)

T m : températures mensuelles minimales en (°C)

(M+m)/2 : Températures moyennes mensuelles en (°C) Le tableau ci —dessus montre pour la
commune de Tizi-Ouzou que les mois juillet et aout sont les plus chauds avec une température
de 28.65 ° C et le mois de janvier est le plus froid avec une température de 11° C, ( Haouche ,
2018).
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% Les précipitations :

Tableau 2: pluviométrie moyenne mensuelle de Tizi-Ouzou (2001-2017).

Précipitation en

Mois mm
Janvier 137.87
Février 98.61
Mars 92.93
Auvril 75.32
Mai 60.97
Juin 11.2
Juillet 2.25
Aout 5.86
Septembre 36.39
Octobre 58.10
Novembre 117.55
Décembre 130.40
Total 827.45

Les données pluviométriques consignées dans le tableau suivant montrent une pluviométrie
annuelle de 827,45 mm sur une période de 17 ans. D’apres ces données, nous remarquons une
irrégularité dans la distribution des précipitations moyennes mensuelles. La moyenne
maximale est enregistrée au mois de janvier 137,87 mm, et la moyenne minimale aux mois de
juillet 2,25 mm et aout 5,86 mm, ( Haouche , 2018).

*,

% Le régime pluviométrique saisonnier

)

Tableau 3 : régime saisonnier des précipitations (2001-2017).

Saiso

n Hiver Printemps | Eté Automne Type
Fé Av | Ma Ju|Ao |S |Oc |No |H.A.P.

Mois |Déc Jan v [Mar |r i Junii (u Je [t |v |E

P 229.2

(mm) |366.88 2 19.1 212.04
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Le régime saisonnier durant la période (2001-2017) est de type H.A.P.E (Hiver, Automne,
Printemps, Eté). Les valeurs obtenues, montrent une concentration des précipitations durant la
saison hivernale avec 366,88 mm, viennent ensuite le printemps et 1’automne ou les pluies
sont peu abondantes avec respectivement 229,22mm, 212,04 mm. Enfin nous avons I’été ou

les précipitations sont faibles avec une valeur de 19,1 mm, ( Haouche , 2018).

» Syntheése climatique de la commune de Tizi-Ouzou :

% Diagramme ombrothermique de Bagnols et Gaussen :

Selon Mutin (1977), le diagramme ombrothermique de Bagnols et Gaussen permit de définir
les périodes séches. C’est un mode de représentation classique du climat d’une région
déterminée (Dajoz, 2000). Bagnols et Gaussen(1953), définissent un mois sec comme celui ou
les précipitations exprimées en millimetres, sont inférieur ou égales au double de la
température moyenne en ° C. La construction du diagramme se fait en portant sur I’axe des
abscisses les mois de I’année. En ordonnées, les précipitations sont présentées a gauche et les
températures moyennes a droit de telle facon que 1°C corresponde a 2 mm (P=2T). La fig.12
représente le diagramme ombrothermique obtenu pour la commune de Tizi-Ouzou, (
Haouche , 2018).
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Figure 12: Le diagramme ombrothermique de la commune de Tizi-Ouzou (2001-2017).
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D’aprés ce diagramme, la période de sécheresse s’étale aussi sur trois mois pour la

commune de Tizi-Ouzou, de début de mois de juin jusqu’a la fin de mois de septembre,

tandis que la période humide s’étale d’octobre a la fin du mois Mai, ( Haouche , 2018).

Notons que la phase d’enfouissement de nos échantillons (de Mars a Mai), est réalisée en

période humide.

I1-Matériels

1-Polychlorure de vinyle (PVC)
1-1 Les produits utilisés
a- Larésine du PVC

Shintech SE 1200 grade 1 est une résine du PVC produite par la société Américaine INC-

USA, polymeérisée en suspension dont les caractéristiques sont regroupées dans le tableau 4 :

Tableau 4: Caractéristiques de la résine de PVC (Anonyme, 2002).

Caractéristiques | Méthode Unité | Valeur

Aspect / / Poudre blanche
Viscosité ASTMD1243 / 1,01-1,012
Valeur de K-Wert 71,1
Densité ASTMD1895 | g/cm® |  0,509-0,520

b- Les plastifiants

Le Di octyle phtalate (DOP), le Di-iso nonyle adipate (DINA) et di-iso decyle adipate
(DIDA) sont les plastifiants utilisés dans la préparation des différentes formulations qui sont

fournis par la société générale des plastifiants (Tunisie). Les tableaux (5,6 et 7) représentent
les caractéristiques de DINA, DIDA et DOP respectivement.
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Tableau 5 : caractéristiques du plastifiant di-iso nonyle adipate (DINA) (Anonyme, 1988).

Caractéristiques Méthode Unité Valeur

Masse molaire / g/mol 398,6

Densité a20 °C | DIN ASTM | g/ cm® | 0,922 0,924
51562 D1298

Acidité 53402 D1613 |gKOH/g| Max0,07

Viscosité a 20 °C | 51562 D445 MPa.s 19-23

Teneur en eau 51777 D1364 % Max 0,1

Tableau 6 : Caractéristiques du plastifiant di-iso decyle adipate (DIDA)

Caractéristiques Méthode Unité Valeur
Masse molaire / g/ mol 426
Acidité ASTM D1045-86 | gKOH /g | 0.05
Viscosité a 20 °C KLITM cp 25-27
Point d’inflammabilité KLITM °C 235
Teneur en eau ASTM E203-90 % <0,
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Tableau 7 : Caractéristiques du plastifiant di-octyle phtalate (DOP) (Anonyme, 2003).

Caractéristique Méthode Unité Valeur
Masse molaire / g/mol 390.6
Densité a 20 °C ASTM D1045-86 g/lcm?® 0.983-0.987
Acidité ASTM D1045-86 g KOH/g <0.1
Viscosite a 20 °C ASTM D 445-88 Cst 80-85

Point d’inflammabilit¢ | D93-90 ¢ >190
Teneur en eau ASTME203-90 Karl Fischer % <0.1

c- Les stabilisants thermiques et le lubrifiant

Les stabilisants thermiques et le lubrifiant utilisés dans la préparation des différentes

formulations sont regroupés dans le tableau 8 :

Tableau 8: Les stabilisants thermiques et le lubrifiant utilisés.

Produit Nature Formule Nom Fournisseur Aspect
chimique |commercial
Complexe Reapak Italie Poudre
calcium-zinc / BCV/3037 blanche
N Huile de L,
Stablll.sants tournesol / / PreI?aree a 1école o
thermiques époxydée _ Natlonale_ !_lqmde _
Polytechnique jaune clair
Algérie
SO.G.1.S Ecailles
Lubrifiant Acide CH; Stéarine SPA Blanches
stéarique | (CH2)16 )
COOH JOS ( Italie)
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L’époxydation de I’huile de tournesol a été effectuée a 50 °C, en utilisant 1’acide per
acétique en faisant réagir le peroxyde d’hydrogene ( 30% V/V ) avec un exces d’acide
acétique glacial en présence de la résine échangeuse d’ion Amberlite IR 120.Le taux
d’oxygene oxyrane (0.0) est de 6,4 % (Lardjane, 2013).La formule chimique de ’'HTE est la

suivante:

0 0

i} AN

CHE—O—DC—EHE{CHE}ECHE—CH—CH;H:CHE—CH ~CH | CH,—CH,
z Y2 Y )

CH,—0— OC-R3 -

| h'd

CH;—0—OC-R3 R4

R2 et R3 peuvent étre identiques ou différents de R1 du point de vue du nombre de
Groupements époxydes présents.

Les formules chimiques des deux plastifiants utilises sont les suivantes (fig.13) :
7 7
\
C C
/\/\/\/\O/ o s \O/\/\/\/\

=S

di- octyle phtalate( DOP )
g o
(@]
di- isononvle adipate (DINA)
]
\]/\/\/\/\D)J\/\/\H/D\/\/\/\/l\
C

di-iso decyle adipate (DIDA).

Figure 13 : Les formules chimiques des plastifiants.
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1-2 Formulations réalisées

Trois formulations plastifiées : P (DINA, HTE), P (DOP, HTE) et P (DIDA, HTE) ont
été realisées.

La résine de PVC et les additifs (plastifiants, stabilisants thermiques et lubrifiant) sont
mélanges a froid. Le mélange obtenu est introduit alors dans un mélangeur a deux cylindres
rotatifs chauffés a 140 °C pendant 15 a 20 mn. Le mélange gélifié est ensuite placé entre deux
plateaux d’une presse de table de marque Fontigine a 170 °C sous une charge de 300 KN

pendant 5 mn afin d’obtenir 1’épaisseur désirée.

2-Le sol

Le sol utilisé dans notre travail provient du site situé en ex-habitat. C’est un sol
contaminé par les déchets d’une décharge, cette contamination est le résultat des rejets
provenant des déchets ménagers d’une grande part et d’autres types tel que le verre, le bois, le
plastique, les métaux et textile...

2-1 Produits chimiques et milieux de culture

Les différents produits chimiques et milieux de culture utilisés sont mentionnés dans le
tableau suivant (Tableau 9) :

Tableau 9 : Produits chimiques et milieux de culture.

Utilisation
Sels Chlorure de sodium (NaCl) Préparation de I’eau
physiologique
Sels amer Chlorure de potassium (KCI) Mesure de pH
Milieux de culture Gélose nutritive (GN) Repiquage des souches
bactériennes
Milieu King A Isolement des Pseudomonas
Milieu King B Isolement des Pseudomonas
Milieu Chapman Isolement des
Staphylococcus

2-2 Etude du comportement des formulations dans le sol

Pour mettre en évidence le comportement et la migration des additifs de nos
formulations de PVC dans le sol et les modifications induites sur les caracteristiques
biologiques du sol et physicochimiques du PVC, nous avons réalisé un test d’enfouissement
dans le sol pour une période de deux mois et demi mars. Quatre éprouvettes de dimensions
40x20 mm chacune des trois formulations (DINA30%, DIDA30%, DOP30%) ont été

enfouies dans trois parcelles du sol homogeénes de dimension 1 x 0,7 m et a 20 cm de
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profondeur (fig.14), deux prélévements du sol ont été fait, le premier correspond au témoin

(début de I’enfouissement) le deuxiéme a été effectué apres deux mois et demi. Des

prélevements des éprouvettes ont été effectués chaque 15 jours (fig.15). Le site

d’enfouissement se situe a Ex-Habitat willaya de Tizi-Ouzou.

Figure 14 : Représentation des trois parcelles d’enfouissement au niveau d’Ex-Habitat.

3
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1m

A
v

Ech n°1 PVC (DIDA 30%) & t=15 jours
0,2m i 0,7m Ech n°2 PVC (DIDA 30%) & t= 30 jours

0 0 N t— H
Echl ech? ech3 echa Ech n"3PVC (DIDA 30%) a t= 45 jours

Ech n° 4PVC (DIDA 30%) a t= 75 jours

Im

h ‘ Ech n°1 PVC (DINA 30%) a t= 15 jours
0,2m ¢ 0,7m  Ech n°2 PVC (DINA 30%) & t= 30 jours
Echl ech2 ech3 ech4 Ech n°3 PVC (DINA 30%) & t= 45 jours
Ech n°4 PVC (DINA 30%) a t= 75 jours

< Im >
Ech n°1 PVC (DOP 30%) & t= 15 jours
O,2m¢ 0,7m  Ech n®2 PVC (DOP 30%) & t= 30 jours
Echlech2 ech3 ech4 Ech n°3 PVC (DOP 30%) & t= 45 jours
Ech n%4 PVC (DOP 30%) & t= 75 jours

Figure 15 : Illustration de I’essai d’enfouissement.

3- Analyse du sol

- Préparation du sol

Le sol pollué échantillonné et tamisé a 1’aide d’un tamis a mailles de 2 mm afin d’étudier
les caractéristiques physico chimiques et bactériologiques.

3-1 L’humidité (I’hygrométrie)

Lors de la préparation du sol aux différentes analyses, il est généralement séché a I’air

libre jusqu'a ce qu’il devient sec.
La détermination de I’humidité de 1’échantillon du sol est faite par un dessiccateur halogene,

une pesée de 10 g de sol frais, laissé sécher a I’air libre ensuite mis dans 1’étuve a 105°C.
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La différence entre le poids avant et aprés séchage exprime la teneur en eau de 1’échantillon
mesure.
L’humidité s’exprime en pourcentage(%) selon I’expression (01) :

Hzo(%) = (Pz-Pg /P3-P1) x100 (01)

P1 : le poids de la capsule vide ;
P, : le poids de la capsule vide +les 10g de terre fine ;
P3 : le poids obtenu (capsule vide +terre séchée a 1’étuve) ;
P,-P3 : correspond a la perte d’eau qu’ont subit les 10 g de terre séchée a 1’air libre.
3-2 Détermination du potentiel d’Hydrogéne
Le pH d’une solution dépend de la concentration relative des ions H" et OH™.Si les
ions H* sont majoritaires, la solution sera acide et si le contraire ce sont les OH™ qui
I’emportent donc la solution sera basique.
La mesure du pH s’effectue sur une suspension de terre fine. Le rapport liquide/poids de terre
doit étre constant. La variation du pH est mesurée selon la norme inoLab qui repose sur
I’utilisation d’un pH métre, suivant les étapes ci-dessous:
e 20g de terre fine séchée a I’air sont mise en solution dans 50 ml d’eau distillée bouillie
sous agitation pendant 5mn, laisser durant 2 heures le contenu du bécher ;
e Emerger I’¢électrode dans cette solution apres le ringage avec de I’eau distillée ;

La valeur du pH est affichée sur le potentiométre apres stabilisation.

3-3 Evaluation de la teneur en matiere organique (MO) par perte au feu
(méthode par déshydratation puis calcination)
La perte au feu s’exprime en pourcentage de la masse de I’échantillon déshydraté (apres
chauffage a 220°C).
Mode opératoire
e Chauffer les creusets durant 16H dans le four électrique a 550°C et noter le poids des
creusets My -
e Introduire 5g de terre (<2mm) dans un creuset tar¢ ;
e Mettre a I’étuve a 220°C durant 16H et noter le poids du creuset + échantillon
déshydraté M ;
e Placer le creuset et son contenu dans le four a 450°C pendant 4H et peser le creuset et

son contenu ;
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e Recommencer I’opération de calcination et noter le poids du creuset + 1’échantillon
calciné M,

Le calcul est donné par 1’expression (02) suivante:

M1-M?2
M1-M

Perte au feu en %= x 100 (02)

3-4 Analyse granulométrique
Elle a pour but de déterminer le pourcentage des différentes fractions des particules
constituant les agrégats de sol qui peuvent étre classées selon la classification d’Atterberg
adoptée par I’association internationale de la science du sol (Baize, 2000).
L’analyse granulométrique a été effectuée sur une prise d’essai de terre fine (2mm),
(Figure 16), basée sur le test de boudin et la méthode internationale de la pipette de Robinson
(Aubert, 1982 ; Baize, 2000).
Le principe de cette méthode consiste a :
e détruire la matiére organique par une attaque a I’eau oxygénée ;
e disperser les particules par un dispersant énergétique 1’hexametaphosphate de sodium
et par agitation mécanique ;
Effectuer des préléevements a 1’aide de la pipette de Robinson, dans des flacons a

sédimentation a des profondeurs et des moments déterminés en appliquant la loi des stocks.

Figurel6 : Représentation des matériels utilisés dans 1’analyse granulométrique.

3-5 Suivi de variation de masse des éprouvettes

L’évolution du taux de variation de masse des eprouvettes en fonction du temps

d’enfouissement a été suivie en utilisant la formule (03) suivante :

s
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(mt —mO0)

V%= — X 100 (03)
-mO : représente la masse initiale de 1’échantillon de PVC avant I’enfouissement dans le
sol.
-mt : représente la masse de 1’échantillon prélevé au temps t aprés enfouissement dans le

sol.

3-6 Parametres bactériologiques
a) Dénombrement des bactéries

Le dénombrement des bactéries vivantes est réalisé par culture sur milieu nutritif solidifié
(GN) et coulé en boite de Pétri, un prélevement suffisamment dilué pour obtenir un bon
nombre de colonies isolées, significatifs et facilement dénombrable (entre 30 et 300 colonies).
Une solution meére(SM) a un rapport de 1/10 (sol/eau physiologique) est préparée. Les
dilutions sont faites de la maniére suivante:

e Mettre 9 ml d’eau physiologique dans des tubes a essai stériles ;

e Prélever 1ml de la SM et le mettre dans un lertube & essai pour avoir la dilution 107,
puis prélever la méme quantité du tube qui contient la dilution 10 et le mettre dans
le 2éme tube pour avoir la dilution 102, I’opération est continuée jusqu’a la  dilution
10%;

e Ensemencer 0.1 ml de la SM et des dilutions 10 & 10°® sur deux boites de Pétri
chacune ;

e Incuber a 30° C pendant 24 a 48h ;

e Dénombrer les boites contenant entre 30 et 300 colonie suivant la formule (04)
suivante:

N = ndlvavec (04)
N : nombre des MO en UFC /ml
d : dilution
n: nombre de colonies dénombrées sur boite

v : volume prélevé a ensemencer (0.1ml).
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b) Identification des souches

» Aspect macroscopique
L’observation de I’aspect macroscopique des colonies permet d’effectuer une

premiére caractérisation, avec une orientation possible des résultats au cours de
I’identification. D’aprés Joffin et Leyral (2006), les critéres d’identifications
macroscopiques sont :

e L’aspect : il correspond au diamétre de la colonie, qui peut étre punctiforme si le
diamétre est inférieur almm, ou non punctiforme si le diametre est supérieur a 1mm ;

e Laforme : ronde, irréguliere, ondulée, lenticulaire ou filamenteuse ;

e Lachromogeneése: couleur de la colonie et a I’émission de pigment qui diffuse dans la
gélose ;

e L’opacité : opaque, translucide ou transparente ;

e L’élévation : plate, convexe, centrée, ombiliquée ;

e La consistance : granuleuse ou homogene, seche ou humide ;

e Lasurface : lisse ou rugueuse, brillante ou mate ;

e L’odeur : odeur caractéristique.

» Aspect microscopique

L’¢étude microscopique suit les principales €étapes suivantes :

- Observation microscopique a I’état frais

L’observation a pour intérét d’estimer la mobilité des souches pures. Un frottis est réalisée
a I’aide d’une pipette pasteur; une colonie de 24 heures est mise en suspension dans de I’eau
physiologique stérile sur une lame, couverte d’une lamelle. L’observation est faite au
microscope optique au grossissement x 40.

- Lacoloration de Gram
C’est une double coloration qui nous permet de connaitre la forme, 1’arrangement, la pureté
ainsi que la nature biochimique de la paroi des cellules purifie (Marchal et Bourdon, 1982).

% Préparation du frottis

e Prélévement :
-La souche bactérienne est sur milieu solide : on dépose d’abord une goute d’eau et puis le
prélevement est délayé dans cette goute d’eau.

e Etalement:

-On étale la souche bactérienne en une couche mince et homogeéne.
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e Séchage:
Le frottis est séché par passage au dessus de la flamme.
e Fixation :
Le frottis est fixé par la chaleur par passage 4 ou 5 fois dans la flamme.
% La coloration du frottis
-Recouvrir le frottis avec le violet de Gentiane, laisser agir 1 mn ;
-Rejeter le colorant et laver avec de 1’eau, recouvrir avec le lugol, laissé agir Imn ;
-Décoloré¢ a 1’alcool pendant 30 seconde ;
-Rincer a I’eau courante afin de neutraliser I’action de ’alcool ;
-Recouvrir le frottis avec la fuchine et laisser agir 1 mn ;
-Laver a I’eau courante jusqu'a ce que les eaux de ringage ressorte claire ;
-sécher la lame, et observer a I’immersion (Gx1000).

s Lecture
- Les bactéries Gram+ apparaissent en violet.

- Les bactéries Gram- apparaissent en rose.
» Recherche des spores

La coloration au vert de Malachite permet I’observation de la morphologie cellulaire, et de
déterminer la présence ou 1’absence de spores (Delarras, 2007).
Elle se fait selon les étapes suivantes

-Fixer le frottis a la flamme, traiter avec le vert de Malachite pendant 15mn jusqu'a Emission
de vapeur ;

-Laver a I’eau courante ;

-Recouvrir avec la fushine pendant 5 mn ;

-Laver a I’eau courante ;

-Sécher et observer a I’immersion (Gx1000).

Les spores sont colorees en vert et le corps bactérien en rouge.
4-Analyse par microscopie électronique a balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage (MEB) ou "Scanning Electron Microscopy”
(SEM) occupe une position privilégiée dans le domaine de la caractérisation microstructurale
des matériaux (Fig.17). Elle permet de donner sur 1’échantillon non seulement des
renseignements relatifs a la morphologie et a la répartition des constituants mais aussi des

informations cristallographiques et compositionnelle (Rust 2006).

.
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Le principe est qu’un faisceau d’¢électron balaie la surface d’un échantillon, I’interaction entre
le faisceau électronique et 1’échantillon génere des électrons secondaires ou des électrons
rétrodiffuses. Ceci est capté par un détecteur qui donne un signal. Ces signaux peuvent former

des images de 1’échantillon détecté (Dong, 2013).

Figure 17: MEB ESEM XL 30 Philips a filament de tungstene.

5- L’analyse par Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR)

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier est une méthode rapide qui
donne des informations quantitatives et qualitatives en caractérisant les groupements

fonctionnels et des composants majeures des déférents échantillons du sol.

Cette méthode analytique est basée sur I’absorption d’un rayonnement infrarouge par
le matériau analysé. Elle permet via la détection des vibrations caractéristiques des liaisons

chimiques, d’effectuer ’analyse des fonctions chimiques présentes dans le matériau.

Lorsque la longueur d’onde (I’énergie) apportée par le faisceau lumineux est voisine de
I’énergie de vibration de la molécule, cette derniére va absorber le rayonnement et nous
enregistrons une diminution de I’intensité réfléchie ou transmise. Un matériau de composition
chimique et de structure donnée va correspondre a un ensemble de bande d’absorption

caractéristique permettant d’identifier ce matériau (Anonyme, 2004).

Les éprouvettes de PVC ont été analysées avant enfouissement a (t=0) et a aprés deux mois
et demi d’enfouissement a (t= 2.5 mois) et cela a 1’aide d’un appareil de marque 100 FT-IR
(fig.18) qui dispose d’un systéme optique qui permet de recueillir les données d’analyse sur

un éventail total de 7800 & 370 cm-! avec une résolution idéale de 0,5 cm-, d’un détecteur

)
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infrarouge central et d’un systéme électronique pour le traitement du signal. L’équipement est
connecté a un ordinateur qui permet le pilotage de I’instrument et le traitement des résultats
d’analyse via utilisation du logiciel software Spectrum ES Perkin Elmer. L’équipement est
ainsi doté de plusieurs accessoires a savoir 'UATR (Universel Atténue totale Relfectance

Accessory). Les résultats sont donnés sous forme de spectres.

Figure 18 : Spectrométre Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR), (Originale, 2019).

E
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Etude du comportement des nouvelles formulations (PVC) dans le sol.
I-Caractéristiques du sol utilisé
1-Suivi de I’humidité

L’évolution de I’humidité au cours de I’essai a subi des changements comme le

montre la fig.19.

Suivi de I'Humidité du sol
16
14
. 12
N
= 10 -
(%]
o 87 = DIDA 30%
6 1 m DINA 30%
4 _
DOP 30%
2 .
O .
0 mois 2,5 mois
t ( mois)

Figure 19: Suivi de I’Humidité en fonction du temps d’enfouissement de PVC dans le sol.

A partir des résultats, nous avons enregistré une humidité du sol égale a 10,12 % pour
la formulation contenant le DINA 30%, 10,89 % pour le DOP 30% et une valeur de 11,69%
pour le sol contenant le DIDA a 30%.Aprés deux mois et demi de I’essai, la valeur la plus
élevée a été enregistrée dans le cas de formulation contenant le DIDA 30% (13,59 %). Une
Iégere augmentation de 1’humidité a été observée pour la formulation contenant le DOP 30%
(10,43%), et une legere diminution pour celle contenant le DINA 30 % (9,335 %). Ce
changement du taux d’humidité est di aux pluies, climats, capacité de rétention d’eau ou a
I’emplacement des parcelles.

Selon Davis et Madsen (1996), les taux d’humidité du sol inférieur a 2% limitent la
croissance bactérienne et les vitesses de biodegradation. Nous pouvons donc dire que
I’humidité de notre sol ne sera pas un facteur limitant mais elle reste suffisante pour la

croissance bactérienne.
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2-L’évolution du pH

L’évolution du pH en fonction du temps d’enfouissement dans le sol est représentée

sur la fig.20.

suivi du pH du sol
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Figure 20: suivi du pH en fonction du temps d’enfouissement de PVC dans le sol.

La figure ci-dessus montre que le pH change tout au long de la période d’essai. La
mesure du pH du sol avant d’entamer 1’enfouissement était légerement acide pour les deux
parcelles qui contient les formulations DOP 30 % (6,97) et DINA 30 % (6,98)et Iégérement
alcalin pour celui de DIDA 30 % (7,06). Aprés deux mois et demi d’enfouissement nous
constatons une légére augmentation du pH du sol qui atteint la valeur de 7,27 pour le DIDA
30%, 7,22 pour le DINA 30% et 7,2 pour le DOP 30%, cette augmentation est expliqué par la
migration des acides gras provenant de I’HTE (Chouiref, 2004). Nous constatons que les
valeurs du pH des sols contenant le DIDA et DINA sont légérement supérieures a celle du sol
contenant le DOP, cette différence est pourrait étre due a la faible viscosité des plastifiants
adipates qui favorise le phénomeéne de migration, en particulier les acides gras (Chouiref,
2004).

D’apres Gabet (2004), ’activité microbienne est trés affectée par le pH, il doit étre
compris entre 5 et 9. En outre, le pH recommandé pour une biodégradation optimale se situe
entre 7 et 8 qui favorise la croissance des bactéries et des champignons (Leahy et CotwelL,
1990).Dans le cas de notre sol un ajustement de pH n’est pas nécessaire, par conséquent la

biodégradation est possible.
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3-L’évolution de la matiére organique

Nous qualifions les sols selon leurs teneures en matiére organique d’aprés les normes
de Soltner (1996), (tableau 10).

Tableau 10 : Normes d’appréciation de la matiére organique de sol (Soltner, 1996).

0-1 Extrémement faible
1-15 Tres faible

MO (%) 1,5-2,5 Faible
2,5-3,5 Moyen
3,5-4,5 Moyen élevé
4,5-55 Elevé
5 Tres élevé

Les résultats de la mesure de la matiere organique de nos sols analysés sont reportés
dans la fig.21.

Suivi de la matiére organique du sol en %
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Figure 21: Teneurs en matiére organique en fonction du temps d’enfouissement de PVC dans

le sol.

Les résultats de 1’analyse montrent que le taux du carbone est élevé dans le cas des
échantillons témoins. Nous avons enregistrés la valeur de 1.50 pour la formulation contenant
le DIDA 30%, 1.22 pour le DINA 30 % et 1.11 pour le DOP 30 %, selon les normes

d’appréciations de la matiére organique du sol par Soltner (1996) notre sol et tres faible
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(1-1,5). Apres deux mois et demi de I’enfouissement nous remarquons une diminution du
taux de la matiere organique au niveau des trois sols contenant les formulations, selon les
normes d’appréciation de la matiere organique du sol par Soltner (1996) notre sol est
extrémement faible (0-1).La diminution de la matiére organique dans le sol contenant les
formulations est peut étre attribué au manque des débris des végétaux et animaux et aussi a la

pollution du sol qui élimine et dégrade 1’humus du sol ou a I’activité bactérienne.
4- Résultats de I’analyse granulométrique

Le test du boudin obtenu a révélé une texture Limono-sableuse. Les résultats obtenus a
partir de I’utilisation de la méthode internationale de la pipette de Robinson sont représentes
dans le tableau 11. Sachant que : soll est DIDA 30%, sol 2 est DINA 30% et sol 3 est DOP
30%.

Tableau 11 : Evaluation des classes texturale du sol.

Sol
Texture Echantillon Sol 1 Sol 2 Sol 3
Argile % 14,825 6,8775 9,125 3,6
limon % 20,604 30,5767 24,2425 40,6945
sable% 64,571 62,5685 66,6325 55,70,55

Le tableau ci-dessus représente les différentes fractions de notre sol d’aprés 1’analyse
granulométrique qui montre une dominance pour la fraction sable dans toutes les parcelles,
puis le limon en deuxiéme classe et I’argile en dernier. Nous déterminons les textures de ces
sols & partir du diagramme de I’U.S.D.A. D’aprés les résultats, les différents sols ont une
texture Limono-sableuse. Nous remarquons que la texture de notre sol avant et apres

enfouissement est Limono-sableuse donc ce sol est pauvre en particules fines (Argile).
5-Suivi de variation de masse

La figure 22 représente la variation de masse des éprouvettes en fonction du temps

d’enfouissement dans le sol.

.
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Suivi de la variation de masse
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Figure 22: variations de masse en fonction du temps d’enfouissement dans le sol.

Les résultats montrent que le taux de variation de masse des éprouvettes contenant la
formulation DIDA 30% a diminué des le premier prélévement (15 jours), cela s’explique par
la perte des additifs du PVC par le phénoméne de migration et I’activité des microorganismes.
Pour le sol contenant la formulation DOP 30% la diminution de masse a été observée a partir
de 30 jours, pour le DINA 30% la diminution de masse commence aprés 75 jours
d’enfouissement. Le taux de variation de masse le plus important a été enregistré dans le cas
des formulations contenant les plastifiants adipates. En effet, la biodégradation dans ce cas est
rapide vu la structure linéaire de DINA et DIDA par rapport au DOP qui posseéde un noyau
aromatique résistants (Lardjane et al., 2013). D’autre part, la variation de masse est liée a la
différence de viscosité des plastifiants. Le DINA et le DIDA possédent une viscosité plus
faible que celle du DOP, donc il peuvent s’insérer plus facilement entre les chaines du

polymére et réduire les interactions inter chaines (Marcila et al., 2004).
6- Analyse des parameétres bactériologiques
6-1 Dénombrement des bactéries

Les résultats sont obtenus par le dénombrement des colonies bactériennes en milieu
nutritif solidifié coulé en boite de Pétri. Pour le sol témoin la croissance bactérienne est de
I’ordre de 1,34x10*UFC/g. Aprés deux mois et demi d’enfouissement nous constatons une
augmentation importante de la croissance bactérienne pour la formulation DIDA 30% qui est
de I’ordre de 1,9x10"UFC/g, 1,8x 10° UFC/ g pour le DOP 30% et 2,1 x 10°UFC/g pour le

DINA 30% qui s’explique par la phase exponentielle qui correspond a I’assimilation du
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substrat. Nous constatons que la valeur la plus importante a été enregistrée dans le cas de la
formulation contenant le DIDA 30 %, cela est d0 a 1’accés facile des microorganismes pour la
biodégradation de ces plastifiant qui possede une structure linaire par rapport aux plastifiant
DOP qui contient un noyau aromatique qui est résistants a la biodégradation voir
minéralisation (Lardjane et al., 2013).

6-2 Identification des souches

a-Etude macroscopique

Apres 24 a 48 heures d’incubation a 37°C, une croissance bactérienne a été constatée
par I’apparition des colonies sur la gélose nutritive (GN). Les résultats obtenus d’étude
macroscopique des colonies bactériennes des différentes souches sont représentés dans le
tableau 12.

Tableau 12 : caracteres macroscopiques des colonies bactériennes.

Souche S1 S2 S3
Aspect <1l mm 1a3mm 11 mm
Forme Ronde Irréguliére/ ronde Irréguliere/ Ronde
Chromogenése Jaunatre/non Blanc cassé /non Blanc cassé/ non
pigmenté pigmenté pigmenté
Opacité Opaque Opaque/ translucide Opaque
Elévation Légérement convexe Plate /lIégerement Convexe

convexe

Consistance

Humide/ homogene

Humide/ homogéne

Humide/homogéne

Surface

Lisse/ brillante

Lisse / brillante

Lisse/ brillante

Odeur

b-Etudes microscopique

Les résultats de 1’étude microscopique des cellules bactériennes sont représentés dans

le tableau 13.
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Tableau 13 : Résultats des observations microscopiques des colonies bactériennes.

Caractere Coloration | Gram
Etat frais de Gram Forme | Arrangemen | La présence
Souche t de la spore
S1 Immobile Violet + Cocci Isolé, Asporulée
diplocoque,
chainette,
groupé en
amas
S2 Immobile Rose - Bacille Isolé, diplo Asporulée
bacilles ou
chaine
S3 Immobile Violet + Bacille Longs Asporulé
bacilles a

courte chaine

Identification des souches bactériennes par les milieux de cultures King A, King B et le

Milieu Chapman :

Les milieux King A et le King B sont des milieux qui permettent de différencier entre les

especes du genre de Pseudomonas, par la mise en évidence de la production de pigments

spécifiques. Le milieu Chapman est un milieu sélectif qui permet la croissance des germes

halophilesparmi ces derniers les bactéries du genre Staphylococcus et bacillus.

e Souche 1: A partir de ’observation macro-microscopique (a et b) présentée dans la

figure 23 et les résultats obtenus par le milieu de culture Chapman nous avons pu la

rapprocher au genre Staphylococcus du fait sa forme en cocci, Gram+ et 1’odeur

caractéristique et la couleur jaune.

@
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Figure 23 : Aspect macroscopique (a) (virage de la couleur rouge vers le jaune) et

microscopique (b) apres coloration de Gram de la souchel (au grossissement GRx100).

e Souche 2 : A partir de I’observation macro-microscopique (a et b) présentée dans la
figure 24 nous avons constaté 1’absence de couleur dans le milieu King A par contre
I’apparition de la couleur jaune-vert dans le milieu King B qui montre la présence du

genre Pseudomonas du fait sa forme bacille, Gram négatif et 1’odeur caractéristique.
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Figure 24 : Aspect macroscopique (a) microscopique (b) apres coloration de
Gram de la souche 2 (au grossissement GRx100).

e Souche 3 : A partir de I’observation macro-microscopique (a et b) présentée dans la
figure 25 et les résultats obtenus dans le milieu GN nous avons pu la rapprocher au

genre Bacillus du fait sa forme bacille, Gram positif et I’odeur caractéristique.
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(b)

Figure 25: Aspect macroscopique (a) microscopique (b) apreés coloration de Gram de la

souche 3 (au grossissement GRx100).

I1-Caractérisation Préliminaire du PVC et des additifs par la spectroscopie infrarouge a

transformée de Fourier

Avant de procéder I’étude, une caractéristique préliminaire des additifs a été caractérisees :

1-Le polychlorure de vinyle (PVC)
La figure 26 représente le spectre infrarouge du PVC et le tableau 14 regroupe les
principales bandes caractéristiques de ce dernier d’apres la littérature (Hesse, Krimm et al,

1997).
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Figure 26 : Spectre infrarouge du polychlorure de vinyle PVC.
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Tableau 14: Groupements fonctionnels caractéristiques du PVC seul (Hesse, Krimm et

al, 1997).

N° Nombre d’onde (cm™) Mode de vibration et attribution
1 2970 Elongation des — CH -

2 2935 - 2850 Elongation des CH,

3 1430 Déformation des CH;

4 1350 - 1297 Déformation des CH;

5 1260 - 1200 Déformation des C-H

6 970 - 830 Déformation des CH,

7 770 - 540 Elongation des C — ClI

Le stéarate de zinc

La figure 27 représente le spectre infrarouge du stéarate de zinc incorporé dans la
composition des formulations utilisées dans cette étude. Un certain nombre de bandes
caractéristiques relatives a des groupements fonctionnels a été résumé a partir de ce spectre et

présenté dans le tableau 15.
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Figure 27 : Spectre infrarouge du stabilisant thermique stéarate de zinc.
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Tableau 15 : Groupements fonctionnels caractéristiques du stéarate de zinc (Socrates, 2002).

NO

Nombre d’onde (cm™)

Groupement caractéristique

2956

2919

1540

1463

1326

722

C — H (méthyle, méthyléne)

COO (ester)

H — C — H (méthyle, méthylene)

(CHo)n, 0 > 3

Le stéarate de calcium

Le spectre infrarouge du stéarate de calcium est représenté par la figure 28. Le

tableau 16 résume les principaux groupements fonctionnels caractéristiques.
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Figure 28 : Spectre infrarouge du stearate




CHAPITRE 3 Résultats et discussions

Tableau 16 : Groupements fonctionnels caractéristiques du stéarate de calcium (Socrates,

2002).
N° Nombre Groupement caractéristique
d’onde (cm™)

1 2918 C — H (méthyle, méthyléne)
2 2850_
3 1578 »
4 15427 COO (ester)
5 1471
6 14307 H — C — H (méthyle, méthyléne)
7 722

(CH2)n,n>3

L’acide stéarique

Le spectre infrarouge représenté sur la figure 29 permet d’identifier un certain
nombre de bandes caractéristiques des groupements fonctionnels du lubrifiant (acide

stéarique) utilisé dans cette étude et que nous avons résumées dans le tableau 17.
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Figure 29: Spectre infrarouge de I’acide stéarique.
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Tableau 17 : Groupements fonctionnels caractéristiques de 1’acide stéarique (Socrates, 2002).

N° Nombre d’onde (cm™) Groupement caractéristique
1 2956 OH

2 2919 C-H

3 1706 C = O (acide dimere)

4 1468 C-0,0-H

5 1434 CH, (chaine aliphatique)
6 936 O-H

7 724 (CH)n, n >3

L’huile de tournesol époxydée

Le spectre infrarouge représenté sur la figure 30 permet d’identifier un certain nombre
de bandes caractéristiques des groupements fonctionnels de 1’huile de tournesol époxydée

(HTE) utilisée dans cette étude et que nous avons résumées dans le tableau 18.
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Figure 30 : Spectre infrarouge de I'huile de tournesol époxydée (HTE).
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Tableau 18 : Groupements fonctionnels caractéristiques de 1’huile de tournesol époxydée
utilisée (Guillen et Cabon, 1997).

N* Nombre d’onde Groupement caractéristique
(cm™)
1 3468 - C = 0 (ester)
2 3008 - CH époxyde, = C - H (Cis)
3 2919 - CH -
4 2855 - CH -
5 174|7' C = O (ester)
6 1460 -CHz - (méthyleéne)
7 1378 - CH3 (méthyle)
8 1238 -C — O (époxyde), - CHz -
9 1163 - C — O (ester), - CH2 -
10 1101 -C-0
1 726 C\o/ C< . (CH2)n, - HC = CH - (Cis).

Les plastifiants

Les figures 31, 32 et 33 représentent, respectivement, les spectres infrarouges du DOP,
du DINA et du DIDA et les tableaux 19, 20 et 21 regroupent leurs principales bandes
caractéristiques et leurs attributions d’aprés la littérature (Hesse, 1997 et Socrates, 2002).
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Figure 31 : Spectre infrarouge de di- octyle phtalate (DOP).
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Tableau 19 : Groupements fonctionnels caractéristiques du di- octyle phtalate (DOP).

Nombre d’onde ( cm™! ) | Mode de vibration et
N*° attribution
1 2937 — 2863 Elongation de C-H
2 1722 COO (ester)
3 1468 — 1384 Deéformation —C-H (CHs,
CHz)
4 1271 Elongation —C-O
5 1121 Elongation —C-O
6 960 Déformation -CH=CH-
7 742 Déformation (CH3),, n > 4
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Figure 32 : Spectre infrarouge de di- iso nonyleadipate (DINA).
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Tableau 20 : Groupements fonctionnels caractéristiques du di- iso nonyleadipate

(DINA).
Nombre d’onde (cm™) Mode de vibration et attribution

NO

1 2937 — 2863 Elongation de C-H

2 1722 COO (ester)

3 1468 — 1384 Déformation —C-H (CH3, CHy)
4 1379 -CH3 (méthylene)

5 1172 -C-0 (ester), -CHa>-

6 989 Deéformation des CH»
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Figure 33 : Spectre infrarouge de di- iso nonyleadipate (DIDA).
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Tableau 21 : Groupements fonctionnels caractéristiques du di- iso nonyleadipate

(DIDA).

N° Nombre d’onde (cm™) Mode de vibration et
attribution

1 2958 — 2873 Elongation de C-H

2 1736 COO (ester)

3 1462 — 1380 Déformation —C-H (CH3,
CH,)

4 1365 -CHj3 (méthyléne)

5 1174 --C-O (ester), -CHy-

6 992 Déformation des CH,

I11-Analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de fourie (IRTF)

- Identification des additifs a partir des films de PVC plastifiés

Le tableau 22 regroupe les différentes bandes caractéristiques des additifs présents

dans les films de PVC plastifié.

Tableau 22: Bandes caractéristiques des additifs présents dans les films du PVC

N° Nombre d’onde (cm-1) | Groupement caractéristique | Additifs
1 1728 C=0 (ester) DOP, DINA et DIDA
2 1465 -CH,(méthyle, méthylene) HTE, complexe
de stéarate de Zn et Ca
3 1337 -CHy(méthyle, méthyléne) Complexe de stéarate de
ZnetCa
4 1130 C-0-C HTE
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- L’étude des spectres IRTF des films de PVC apreés enfouissement a été effectuée dans
le but de suivre 1’évolution des bandes caractéristiques des additifs présents dans les
différentes formulations. Les figures 34,35 et 36 et le tableau 23, représentent les
spectres infrarouges des formulations contenant le DINA et ’HTE, DOP et 'HTE et
le DIDA et I’HTE avant et apres deux mois et demi d’enfouissement dans le sol. Nous
constatons 1’apparition d’une nouvelle bande dont le maxima d’absorption se situe a
2363cm™ pour les formulations contenant le DINA + I’HTE et le DIDA+ HTE cette
derniére serait due a des structures de type X = Y= Z (X, Y, Z) pouvant représenter
des atomes de C, N, O et S). Cette bande serait liée a la biodégradation des plastifiants
(Gattin et al., 2001 ; Atek, 2010) et a I’hydrolyse enzymatique (Saadi, 2008).

Afin de détecter les modifications subies par chagque bande, nous avons procédé au
calcul des rapports d’absorbances suivants :

- Al1728/A1436 ,A1465/A1436, A1337/A1436 et A1130/A1436 (voir le tableau 20). La
bande & 1436 cm™ correspond & la liaison CH, du PVC et elle est prise comme bande

de référence (Krimm et al., 1963).

Tableau 23:Variation des rapports d’absorbances en fonction du temps d’enfouissement du

PVC plastifié dans le sol.

Al1728/A1436 | A1465/A1436 | Al1337/A1436 | A1130/Al1436

t=0 |[t=25] t=0 t= t=0 t= t=0 t=

mois mois | mois |2,5mois| mois |2,5mois| mois |2,5mois

DINA+HTE | 1.284 | 0.975 | 0.784 |1.015 0.769| 1.005 0.800| 0.988

DOP + HTE 1.237| 0.987 | 0.837| 1.017 0.8| 1.008 | 1.044 | 1.018

DIDA+HTE | 1.238| 0.982 | 0.817| 1.014| 0.857| 1.006 | 0.976 | 0.998

Les différents résultats montrent que les rapports d’absorbances ont varié en fonction
du temps d’enfouissement dans le sol dans le cas de toutes les formulations, cette variation est
due a la biodégradation et/ou a la migration des différents additifs et la formation de nouveaux

métabolites. Ces résultats sont en accord avec ceux trouveés par Lardjane et al.,(2013).
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Figure 34: Spectres infra rouges des formulations contenant le DIDA et I’ HTE

aprés deux mois et demi d’enfouissement dans le sol.
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Figure 35: Spectres infra rouges des formulations contenant le DINA et I’ HTE

apres deux mois et demi d’enfouissement dans le sol.
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Figure 36: Spectres infra rouges des formulations contenant le DOP et I’ HTE

apres deux mois et demi d’enfouissement dans le sol.




CHAPITRE 3 Résultats et discussions

I11- Analyse par la microscopie électronique a balayage (MEB)

L’analyse des échantillons prélevés apres deux mois et demi d’enfouissement dans le
sol a permis de constater I’apparition de vides dans le cas des échantillons contenant le DINA
et le DIDA (figure 37 et 38), ce qui n’est pas le cas pour les échantillons contenant le DOP
(fig.39). Ces analyses permettent de confirmer que la biodégradation des échantillons
contenant le DIDA et le DINA est plus importante en comparaison a celle des échantillons
contenant le DOP, cette différence est liée a la structure chimique des plastifiants. En effet, le
DINA et le DIDA possedent une structure linéaire, en revanche le DOP posséde un noyau

aromatique donc il est plus résistant (Lardjane et Belhaneche- Bensemra, 2017).

DIDA + HTE (00 mois)

DIDA + HTE (2.5 mois)

AccV Spot Magn Det WD ———— 20pm
200kv 40 1000x GSE 88 0}9 Torr ESEM UMMTO

-

Figure 37: Images MEB des échantillons de PVC contenant le DIDA et I’HTE apres deux

mois et demi d’enfouissement dans le sol.

E
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DINA + HTE (00 mois)

DINA + HTE ( 2,5 mois)

AccV Spot Magn  Det WD F——— #20um
200 kV 40 1000x GSE 85 09 Torr ESEM UMMTO

Figure 38: Images MEB des échantillons de PVC contenant le DINA et I’HTE aprés deux

mois et demi d’enfouissement dans le sol.
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DOP + HTE (00 mois)

AccV SpotMagn Det WD - 20pm
200kV 40 12560x GSE 112 0.7 Torr ESEM UMMTO

DOP + HTE (2.5 mois)

AccV SpotMagn Det WD 1 20um
200 kV 40 1000x GSE 9.1 09 Torr ESEM UMMTO

Figure 39: Images MEB des échantillons de PVC contenant le DOP et I’HTE aprés deux

mois et demi d’enfouissement dans le sol.
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Conclusion

Ce travail porte sur 1’étude du comportement de nouvelles formulations a base de
polychlorure de vinyle (PVC) dans le sol. Trois plastifiants ont été utilisées: le
octylephtalates(DOP), le Di-iso nonyleadipate (DINA) et le di-iso decyleadipate
(DIDA).L’huile de tournesol epoxydée a été utilisée comme stabilisant thermique pour les

trois formulations.

L’enfouissement des éprouvettesdes nouvelles formulations dans le sol pour une durée de

deux mois et demi a permis d’obtenir les résultats suivants :

e Le suivi d’humidité en fonction du temps d’enfouissement des éprouvettes de PVC a
montré une variation légére pour les trois formulationsconcéder notamment une
augmentation légere pour le sol contenant la formulation (DIDA30%) ;

e L’¢évolution du pH du sol montre une augmentation progressive pour les trois
formulations, considéré le pHdu sol contenant DIDA est légerementsupérieur par
rapport aux autres sols contenant le DOP et le DINA ;

e Les résultats de la matiére organique montre que les sols des trois formulations sont
faible en matiére organique ;

e L’analyse granulométriquedétermine que la texture de nos sols es sablo-limoneux ;

e Les variationsde masse a diminué pour les trois formulations pendant les deux mois et
demi d’enfouissement. Ladiminutionest plus importante pour la formulation contenant
le DIDA, ce qui montre le phénomeéne de migration et/ou biodégradation des additifs.

e L’analyse des parameétresbactériologiques nous a permis de déduire la présence d’une
activité bactérienne importante dans le sol, nous remarquons une légére augmentation
dans la croissance bactérienne pour le sol contenant la formulation DIDA 30% par
rapport aux autres formulations. A partir de I’observation macro-microscopique nous
avons pu identifier la présence de trois souches bactériennes a savoir : Pseudomonas,
Staphylococcus, et Bacillus.

e L’analyse infrarouge a confirmé la biodégradation et/ ou migration des additifs et la
formation de nouveaux métabolites par I’apparition d’une nouvelle bande localisée a
2368 cm™;

e Le MEB a révélé une modification morphologique importante dans le cas des
échantillons contenant le DIDA et le DIDA.




Ainsi, et par rapport aux objectifs vises par ce travail nous pouvons conclure que le PVC

stabilisé a ’HTE a présenté un bon comportement en présence de DINA et DIDA.

Enfin, pour approfondis ce présent travail nous suggérons :

- De faire une étude sur la toxicité du DINA et le DIDA en combinaisons avec I’HTE,

- D’identifier les métabolites issus de la biodégradation des additifs étudies,

- Drutiliser d’autres techniques analytiques telles que la chromatographie en phase
gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (CGMS).

Conclusion

&
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Résumé

Ce travail est consacré a 1’étude du comportement de nouvelles formulations a base du
polychlorure de vinyle (PVC) dans le sol.
Des éprouvettes rectangulaires de différents additifs contenants le di-oclyle phthalate (DOP),
le di-iso nonyle adipate (DINA), le di-iso decyle adipate (DIDA) et I’huile de tournesol
époxydé (HTE) ont été enfouis dans le sol pendant deux mois et demi, des prélévements ont
éte effectués chaque 15 jours, afin d’étudie les parameétres physico-chimiques et
bactériologiques et suivre le comportement morphologique et structurales de ces formulations.

Les résultats ont montrés que la nature du plastifiant a une influence directe sur le

phénomene de migration et la biodégradation.

Mots clés : Huile de tournesol époxydé (HTE), di-oclyle phthalate (DOP), di-isononyl adipate
(DINA), di-iso decyle adipate (DIDA).

Abstract

The aim of this work is the study of the behavior of new formulations based on
polyvinyl chloride (PVC) in the soil.

Rectangulaire specimens containing di-octyl phthalate (DOP), di-isononyl adipate
(DINA), di-isodecyl adipate (DIDA) and epoxidized sunflower oil (ESO) were buried in the
soil for 2,5 months, samples were taken each 15 days. The variations of physico-chimical and
bacteriologicale paramertrs were considered. The structure modifications of the polymer were
followed by spectroscopy FTIR, The morphological changes were followed by scanning
electron microscopy (SEM).

results showed that the nature of the plasticizer and heart stabilizer effect the
properties of PVC and the phenomenon of migration and biodegradation.

Keywords: epoxidized sunflower oil (ESO) , di-oclyle phthalate (DOP), di-iso nonyle
adipate (DINA), di-iso decyle adipate (DIDA).
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