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Résumé étendu

« Il ne se fait pas plus long récit que
ce qu'on nomme un résume. »

Antonine Maillet

Romanciére et dramaturge (1929 -)

Cette these a pour objectif I'étude d'un procédé épuratoire basé sur la phytoremédiation par
des végétaux aquacole de déchets industriels chlorurés. Deux types de matrices chlorurées sont
visées : des ef uents tels que ceux produits dans certaines industries de I'agro-alimentaire, du
génie civil ou encore du textile, et des sédiments portuaires, produits par les opérations de dragage.

Les technigues conventionnelles de traitement ne sont pas adaptées a la gestion de la charge
en chlorure de ces matrices, car techniquement non applicables ou trop onéreuses. La phyto-
remédiation pourrait étre une solution écologique et économique pour ces déchets. Dans cette
approche, leur caractére liquide ou leur richesse en eau conduirait a exploiter des végétaux aqua-
coles. Aprés revue de lalittérature, trois especes aquacoles semblent répondre au cahier des charges
pour le développement d'un tel procédé : elles peuvent tolérer d'importantes concentrations en
chlorure, elles sont capables de les accumuler dans leurs parties aériennes et sont endémiques a
la région. Ces especes sont Phragmites australis (le roseau commun), Typha latifolia (la massette
afeuille large) et Juncus maritimus (le jonc maritime). Ces espéces, produites dans la région par la
société Nymphea Distribution, pourrait étre utilisée dans des procédés épuratoires.

Le traitement d'ef uents chlorurés par I'espéce  Phragmites australis a été étudié au travers
d'une premiere analyse de la survie et du pouvoir d'abattement de plants introduits, tels que is-
sus du producteur, dans des microcosmes alimentés par des solutions de chlorure de sodium de
concentrations comprises entre 1,77 g/l a 14,18 g/l d'ions Cl . Ces essais ont souligné que Phrag-
mites australis est apte a tolérer les solution saline avec des taux de survie de plus 85 % au bout de
six semaines de culture dans le milieu le plus concentré (14,18 g/l d'ions Cl 7). De plus ces essais ont
montré l'importance du stade de croissance du végétal avec des taux de survie et des bioaccumu-
lations plus importantes chez les végétaux les plus agés (1 an). Des taux d'abattements importants
des teneurs en CI™ dans les solutions du microcosme, compris entre 60 et 90 %, ont été obtenus
deés 6 jours et ce malgré des apports successifs de solutions. Ces taux ont ensuite diminué d'au-
tant plus rapidement que la concentration de la solution était élevée (t i exion = 25-40 jours en C1,
tinexion =10-20 jours en C4). L'analyse des teneurs enions Cl~ dans les parties aériennes des végé-
taux a montré que la participation de ces derniers dans la diminution des teneurs dans I'ef uent
était faible. Linteraction entre le substrat et I'ef uent, via I'adsorption des chlorures sur la matrice
minérale est donc le principal mécanisme ayant remédié a la charge en cet ion salin. A n d'éviter
ce phénomene, une solution de traitement des ef uents en hydroponie par cette méme espéce
pourrait étre envisagée avec l'utilisation de radeaux. Cette derniére technique, bien que non étu-
diée ici, permettrait I'exploitation des capacités de bioaccumulation des racines en plus de celles
des parties aériennes de la plante, les racines étant par ailleurs les meilleurs organes en termes de
bioaccumulation des ions CI ".

Le traitement des sédiments portuaires a été étudié en deux étapes. Une premiére phase de
tests a été menée sur des microcosmes en laboratoire. Les trois espéces ciblées ont été étudiées
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a trois stades de croissance différents (juvéniles : 2 § 0,5 mois; jeunes : 6 § 1; adultes : 12 § 2
mois). Les plants ont été mis en culture sur un substrat enrichi en ions CI ™ entre 1875 et 15000
mg/kg avec du NaCl. Au bout de 80 jours de culture, les plants adultes ont montré la meilleure
tolérance pour les trois espéces. De méme, ces plants adultes ont montré les meilleures capacités
épuratoires grace a leur biomasse importante et leur capacité a accumuler les ions Cl  ~. Les plants
adultes de Juncus maritimus , Typha latifolia et Phragmites australis bioaccumulent respective-
ment jusqu'a 100, 120 et 40 mg/g sec d'ions Cl = dans leurs parties aériennes permettant d'obtenir
des abattements compris respectivement entre 21,4 8§ 2,0% (C4) et 35,68 7,0 % (C1) pour la pre-
miére espece, entre 5,6 § 1,3 % (C4) et 13,88 3,6 % (C1) pour la seconde etentre 2,1 § 0,6 % (C4)
ab5,58 2,2% (C1) pour la troisieme.

S'appuyant sur ces résultats encourageants, une deuxieéme phase d'étude a été menée, consis-
tant a la mise en culture des espéces sur un sédiment portuaire polycontaminé. Le sédiment a été
prélevé dans le port de Carnon (sédiment de vase pure avec plus de 80 % de fraction <63 &m) etles
plants adultes des trois espéces ont été cultivés pendant 7 mois, en mésocosme monospéci que
ou en "assemblage" (mélange des trois espéces). Limpact de certaines pratiques agricoles comme
le faucardage ou le surfacage, ainsi que la profondeur d'action des végétaux a été étudié. Parmi les
trois especes, Juncus maritimus a présenté les meilleures capacités d'adaptation avec des taux de
survie de 60 % au bout de 3 mois et 10 % a la n de l'essai (7 mois). Les croissances de Phragmites
australis et de Typha latifolia ont été fortement inhibées avec des biomasses faibles voire nulles.
Les teneurs en ions CI- mesurées dans les végétaux se sont avérées maximales chez Typha lati-
folia (170-240 mg/gsec). La bioaccumulation la plus faible a été relevée pour Phragmites australis
(60-140 mg/g sec) et intermédiaire pour Juncus maritimus (60-160 mg/g sec). Etant donné I'impor-
tante quantité d'ions Cl ~ présents dans chaque mésocosme et le peu de biomasse produite par les
plants, I'action des végétaux est négligeable. Ce résultat se con rme au travers des analyses des te-
neurs en Cl~ dans le sédiment qui souligne I'absence de remédiation de la matrice. Il est toutefois
a noter un mouvement des ions dans la profondeur du mésocosme, avec une augmentation si-
gni cative des concentrations saline en surface (0-20 cm de profondeur) et une faible diminution
en profondeur (20-75 cm de profondeur). Cette tendance est plus importante au bout de 3 mois
de culture comparée a 7 mois. Ce moment correspond aux périodes de fortes chaleurs (Juin) ou
I'évaporation/évapotranspiration est la plus importante. Ainsi le sédiment serait lessiveé lors des
remontées d'eau par capillarité sous l'action du gradient hydrique. Ces résultats montrent ainsi
gu'un procédé de phytoremédiation tel qu'ils sont couramment envisagés n'est pas adapté pour
le traitement des sédiments portuaires. Cette étude a néanmoins amené des pistes de ré exion
pour améliorer le dispositif au travers d'une approche en plusieurs étapes comme par exemple le
lessivage de la charge en ions chlorures suivi du traitement des ef uents générés.

Lors de la réalisation de tels dispositifs la préservation de la biodiversité endémique peut jouer
un r6le prédominant dans les choix des décisionnaires. Non seulement les espéces locales sont
plus propices a répondre aux attentes de par leur acclimatation, mais aussi, I'importation de vé-
gétaux étrangers (méme d'une espéce endémique a la région) peut entrainer l'introduction d'es-
peces invasives. Il est donc nécessaire de promouvoir les échanges commerciaux locaux. Des la-
bels ont émergé mais sans méthode de contrble dé nie. L'étude de la faisabilité de I'utilisation
des isotopes stables du strontium comme traceur de l'origine géographique des végétaux aqua-
coles a donc été menée par la comparaison des rapports isotopiques &7Sr/88Sr de productions
de végétaux aquacoles d'origines distinctes. Trois productions européennes (France, Hongrie et
Allemagne) ont été comparées a une production chinoise. Pour chaque production, plusieurs es-
péces de plantes ont été étudiées. Les lots des végétaux européens et chinois ont été caractérisés
par des signatures isotopiques signi cativement différentes, comprises entre 0,709527 § 5¢10 ©
et 0,715558 § 4¢10/ ® pour I'Europe et entre 0,704648 § 3¢10' © et 0,706711 § 4¢10' © pour la
Chine. Une discrimination des productions de plantes aquacoles est donc réalisable a I'échelle
des deux grandes zones géographiques. Elle est plus discutable a I'échelle de I'Europe. An de
comprendre l'origine de ces signatures isotopiques, le cycle biogéochimique du strontium chez
les végétaux aquacoles a été étudié. Les composantes isotopiques en Sr de I'ensemble des réser-
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voirs d'un contexte de culture réel, celui de la société Nymphéa Distribution, ont été mesurées.
Ces données ont mis en évidence le r6le majeur de I'eau d'irrigation comme source de strontium
pour les plantes aquacoles. Cette derniére étant généralement une eau de forage chez un produc-
teur donné, pour des raisons économiques, sa signature est comparable a celle du sous-bassement
géologique et donc caractéristique de la zone de production. De plus, les pratiques agricoles ont
un impact signi catif sur la signature des plantes, au travers des amendements et de la formula-
tion du substrat utilisé. La dé nition de ce cycle biogéochimique permet la démonstration que la
signature isotopique en Sr d'une plante aquacole re ete celle de sa zone de production et peut
étre utilisée comme traceur d'origine. Dans le but de tester la pertinence de ce traceur vis-a-vis
de fraudes potentielles, des essais de culture complémentaires ont été réalisés. Des végétaux chi-
nois ont été remis en culture en France sur un site de production dé ni, et selon deux modali-

tés différentes : i) cultivés dans le substrat chinois et irrigués avec l'eau frangaise (eau de forage)
ou ii) cultivés dans un substrat francais et irrigués avec I'eau francaise. Les rapports isotopiques
8751/865r de différentes espéces ont été mesurés a intervalle de temps régulier pendant 1 an. Les
cinétiques observées peuvent étre traduites comme des mélanges entre les signatures francaises
et chinoises. Au bout de un an de culture, les rapports  87Sr/88Sr les plus élevés ont été en moyenne
de 0,708421 § 213¢10i ® (ICgs0, = 0,708299 - 0,708496) dans le cas des végétaux cultivés avec le
substrat chinois et irrigués avec l'eau francaise, et de 0,710120 § 580¢10i 6 (ICg50, = 0,709892 -
0,710437) dans le cas de ceux cultivés dans un substrat 40 % Chine/60 % France et irrigué avec de
I'eau francaise. Malgré la tendance a un rapprochement de la signature isotopique des végétaux
recultivés vers celle des végétaux “naturalisés' européens, la discrimination reste encore possible
méme aprés 1 an de culture. Ainsi la mise en évidence des fraudes, que ce soit a I'importation ou

a la revente avec une reculture est possible par I'utilisation des isotopes stables du strontium.

Ces résultats permettent in ne de mieux appréhender les capacités épuratoires des trois vé-
gétaux étudiés, Phragmites australis , Typha latifolia et Juncus maritimus ciblés concernant les dé-
chets industriels chlorurés. Au travers de cette theése il a été montré a petite échelle la faisabilité
de la phytoremédiation pour déchlorurer des matrices solides chargées en eau. Les tests a plus
grande échelle sur des sédiments marins n'ont pas donné les résultats escomptés mais ont permis
d'identi er des verrous et de proposer des solutions. Un couplage entre la phytoremédiation et des
techniques actuelles peut étre envisagées pour répondre aux probléemes observés. Concernant les
ef uents, une approche de traitement visant a utiliser les végétaux directement issus de la produc-
tion, avec leur substrat de croissance ne s'avere pas optimal du fait d'un transfert desions Cl ™~ dans
la matrice minérale et non dans les organes des végétaux testés. Ainsi, des tests complémentaires
a partir de radeaux de roseaux sont a envisager. In ne , ces premiers essais permettront d'enri-
chir les connaissances sur la déchloruration par les végétaux, en particulier Phragmites australis ,
Typha latifolia et Juncus maritimus , et pourront ouvrir la voie sur un nouveau systeme d'aide a
la prise de décision et de dimensionnement. De plus, pour que de tels systémes fonctionnent de
facon optimale, il est nécessaire d'employer des végétaux locaux, acclimatés et d'éviter l'intro-
duction d'especes compétitrices (espéces invasives). L'emploi des isotopes stables du strontium
comme méthode de contrdle de l'origine géographique des végétaux aquacoles s'est révélée étre
une méthode able a I'échelle des productions et des zones commerciales.






Extended abstract

The objective of this thesis is to study a puri cation process based on phytoremediation by
aquatic plants for industrial waste contaminated with chloride. Two types of chloride contami-
nated matrices are targeted : ef uents such as those produced in certain food-processing, civil
engineering or textile industries, and harbour sediments produced by dredging operations.

Conventional treatment techniques are not suitable for the management of wastes with high
concentrations of chloride because they are technically not applicable or too expensive. Phytore-
mediation could be an ecological and economical solution for these wastes. In this approach, their
high water content would lead to the exploitation of aquatic plants. After reviewing the literature,
three aquatic species seem to meet the speci cations for the development of such a process. They
can tolerate high chloride concentrations, are capable of accumulating them in their aerial parts
and are endemic to the region. These species are Phragmites australis (the common reed), Typha
latifolia (the broadleaf cattail) and Juncus maritimus (the sea rush). These species, produced in
the region by the Nymphea Distribution company, could be used in puri cation processes.

The treatment of ef uents contaminated with CI =~ by Phragmites australis has been investi-
gated through an initial analysis of the survival and remediation rates of introduced plants, as
produced by the producer, in microcosms irrigated with sodium chloride solutions at Cl * concen-
trations ranging from 1.77 g/l to 14.18 g/l. These tests have highlighted that ~ Phragmites australis
is able to tolerate saline solutions with survival rates of over 85 % after six weeks of culture in the
most concentrated environment tested (14.18 g/l of Cl " ions). Moreover, these trials have shown
the importance of plants growth stage with higher survival rates and bioaccumulations obtained
with adult plants (1 year old). Signi cant remediation rates of CI  ~ in the solutions of the microcosm
were observed after 6 days (between 60 and 90 %) despite successive addition of solutions. These
rates then decreased all the more rapidly as the concentration of the solution was high (t i, ection
= 25-40 days in C1, tih ection = 10-20 days in C4). The analysis of the Cl" ion contents in the aerial
parts of the plants showed that the participation of the latter in the decrease ofthe CI ~ ~ contents in
the ef uent was slight. The interaction between the substrate and the ef uent, via the adsorption
of chlorides on the mineral matrix, is therefore the main mechanism that has remedied this saline
ion. In order to avoid this phenomenon, a hydroponic ef uent treatment solution by this same
species could be envisaged with the use of rafts. This technique, although not studied here, would
allow the bioaccumulation of CI " ions by the roots to be exploited in addition to those of the aerial
parts of the plant, the roots being moreover the best organs in terms of bioaccumulation of Cl
ions in the case of Phragmites australis .

The treatment of harbour sediments was studied in two stages. A rst phase of tests was car-
ried out on microcosms in the laboratory. The three target species were studied at three different
growth stages (juveniles : 2 § 0.5 months; young : 6 § 1; adult: 12 § 2 months). The plants were
grown on a substrate enriched with Cl " ions at concentrations between 1875 and 15000 mg/kg with
NaCl. After 80 days of cultivation, the adult plants showed the best tolerance for all three species.
Similarly, these adult plants showed the best purifying capacities thanks to their high biomass and
their capacity to accumulate Cl ~ions. Adult plants of Juncus maritimus , Typha latifolia and Phrag-
mites australis bioaccumulate respectively up to 100, 120 and 40 mg/g g Of CI” ions in their aerial
parts allowing to obtain remediation rates respectively between 21,4 8§ 2.0% (C4)and 35.68 7.0
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% (C1) for the rst species, between 5.6 § 1.3 % (C4) and 13.8 8 3.6 % (C1) for the second and
between2.1 § 0.6 % (C4)t05.58 2.2 % (C1) for the third.

Based on these encouraging results, a second phase of study was carried out, consisting of the
cultivation of the species on a polycontaminated harbour sediment. The sediment was taken from
the Carnon harbour (pure silt sediment with more than 80 % fraction <63  &m) and the adult plants
of the three species were cultivated for 7 months, in monospeci ¢ mesocosm or in "mix" (mixture
of the three species). The impact of certain agricultural practices such as harvest or surfacing, as
well as the depth of action of the plants were studied. Among the three species, Juncus maritimus
presented the best adaptive capacities with survival rates of 60 % after 3 months and 10 % at the
end of the trial (7 months). Growth of Phragmites australis and Typha latifolia was strongly inhibi-
ted with low or no biomass produced. The concentrations of CI ™ ions measured in the plants were
highest in Typha latifolia (170-240 mg/gqw). The lowest bioaccumulation was found for  Phrag-
mites australis (60-140 mg/g 4w ) and intermediate for Juncus maritimus (60-160 mg/g gy ). Given
the large quantity of Cl ~ ions present in each mesocosm and the little biomass produced by the
plants, the action of the plants is negligible. This result is con rmed by analyses of the C| "~ content
in the sediment, which underlines the absence of matrix remediation. However, a movement of
ions in the depth of the mesocosm should be noted, with a signi cant increase in saline concen-
trations at the surface (0-20 cm deep) and a slight decrease in depth (20-75 cm deep). This trend
is greater after 3 months of cultivation compared to 7 months. This moment corresponds to the
periods of high heat (June) when evaporation/evapotranspiration is the most important. Thus,
the sediment would be leached during the upwelling of water by capillarity under the action of
the water gradient. These results show that a phytoremediation process such as they are currently
envisaged is not suitable for the treatment of harbour sediments. Nevertheless, this study has led
to some re ections to improve the device through a multi-stage approach such as, for example,
the leaching of the CI " ions followed by the treatment of the generated ef uents.

During the implementation of such systems, the preservation of endemic biodiversity can play
a predominant role in the choices made by decision-makers. Not only are local species more likely
to meet expectations due to their acclimatisation, but also the import of foreign plants (even from
a species endemic to the region) can lead to the introduction of invasive species. It is therefore
necessary to promote local trade. Labels have emerged but without a de ned control method.
The study of the feasibility of using stable strontium isotopes as a tracer of the geographical ori-
gin of aquatic plants was therefore conducted by comparing the  87Sr/86Sr isotope ratios of aqua-
tic plant productions of distinct origins. Three European productions (France, Hungary and Ger-
many) were compared with one Chinese production. For each production, several plant species
were studied. The batches of European and Chinese plants were characterised by signi cantly dif-
ferent isotope signatures, ranging from 0.709527 § 5¢10i ® to 0.715558 § 4¢10' © for Europe and
from 0.704648 § 3¢10' 6t00.706711 § 4¢10i © for China. A discrimination of aquatic plant produc-
tion is therefore feasible on the scale of the two major geographical areas. It is more debatable on
the scale of Europe. In order to understand the origin of these isotopic signatures, the strontium
biogeochemical cycle in aquatic plants has been studied. The Sr isotopic components of all the
reservoirs of a real culture context, that of the Nymphéa Distribution company, were measured.
This data highlighted the major role of irrigation water as a source of strontium for aguatic plants.
As the latter is generally groundwater pumped directly on the production site, for economic rea-
sons, its signature is comparable to that of the geological bedrock and therefore characteristic of
the production area. In addition, agricultural practices have a signi cant impact on the signature
of the plants, through the amendments and the formulation of the substrate used. The de nition
of this biogeochemical cycle allows the demonstration that the Sr isotopic signature of an aquatic
plant re ects that of its production zone and can be used as a tracer for geographical origin. In
order to test the relevance of this tracer with regard to potential frauds, complementary culture
trials were carried out. Chinese plants were re-cultivated in France on a de ned production site,
and according to two different modalities : i) cultivated in Chinese substrate and irrigated with
French water (groundwater) or ii) cultivated in a mix French/Chinese substrate and irrigated with
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French water. Isotope ratios 87Sr/88Sr of different species were measured at regular time intervals
for 1 year. The observed kinetics can be translated as mixtures between French and Chinese signa-
tures. After 1 year of cultivation, the highest 87Sr/8Sr ratios averaged 0.708421§ 213¢10' © (ICqs0
=0.708299 - 0.708496) for plants grown with the Chinese substrate and irrigated with French wa-
ter, and 0.710120 § 580¢10i ® (ICgs0, = 0.709892 - 0.710437) in the case of those grown in a 40 %
China/60 % France substrate and irrigated with French water. Despite the tendency to bring the
isotopic signature of re-cultivated plants closer to that of 'naturalized' European plants, discrimi-
nation is still possible even after one year of cultivation. Thus, the detection of fraud, whether on
import or resale with re-cultivation, is possible through the use of stable isotopes of strontium.

These results allow to better understand the purifying capacities of the three plants studied,
Phragmites australis, Typha latifolia and Juncus maritimus targeted for industrial waste conta-
minated with chloride. Through this thesis, the feasibility of phytoremediation to treat wet solid
matrices was shown on a small scale. Larger scale tests on marine sediments did not give the ex-
pected results but allowed to identify the issues and to propose solutions. A coupling between
phytoremediation and current techniques can be envisaged to respond to the problems observed.
Concerning ef uents, a treatment approach aiming at using plants directly from production, with
their growth substrate, does not prove to be optimal due to a transfer of CI " ions in the mineral
matrix and not in the organs of the tested plants. Further tests using reed rafts should therefore
be considered. In ne , these rst tests will enrich the knowledge on Cl ~ remediation by plants, in
particular Phragmites australis , Typha latifolia and Juncus maritimus , and may pave the way for
a new system to assist in decision making and sizing. Moreover, for such systems to work opti-
mally, it is necessary to use local, acclimatised plants and to avoid the introduction of competing
species (invasive species). The use of stable strontium isotopes as a method of controlling the geo-
graphical origin of aquatic plants has proved to be a reliable method on the scale of production
and commercial areas.






Remerciements

Je tiens en premier lieux a remercier Nimes Métropole pour avoir co- nancé ma bourse de
thése, les membres du jury pour avoir accepté d'évaluer ce travail, ainsi que toutes les personnes
qui ont contribués de prés ou de loin a I'aboutissement de ce projet.

Pourle GIS :

J'adresse mes plus profonds remerciements a Isabelle T ECHER sans qui cette aventure n'aurait
pas pu étre possible. Lorsque tu m'as embarquée pour aller compter le nombre d'aiguilles sur des
pins je ne pensais pas que cela aboutirait a ce résultat! Merci pour tout ce que tu as pu m'apporter,
gue ce soit d'un point de vue professionnel ou personnel. Je n'oublierais pas ces délicieux rougails
saucisses. Merci de ne pas avoir accepté mes lettres de démission mensuelles.

Merci a Benjamin R ENEAUD, tu as été "mon bras armé" pendant trois ans. Ce travail n'aurait
jamais pu étre aussi complet sans ton aide. Tu as été a l'origine d'une nouvelle tradition, le festin
du lundi, qui s'est ensuite propagé a toute I'équipe. Tu peux étre er d'avoir aggrave le cholestérol
de toute I'équipe tout en engraissant Dominos, Subway et Mc Do.

Je remercie également Patrick V ERDOUX pour sa bienveillance, sa bonne humeur et ses aides
précieuse tant techniguement gu'intellectuellement. Tu veilles au grain pour que le laboratoire
puisse fonctionner, c'est grace a l'incroyable énergie que tu mets dans ton travail, ainsi qu'a ta
volonté de fer que le GIS garde la téte hors de I'eau et continue de tourner "de fagon carrée". Tu
devrais étre nommé lieutenant-colonel de I'Université.

J'aimerais remercier Sylvain R IGAUD pour ses conseils avisés et son expertise. Merci pour les
discussions qui ont permis de mettre en avant les défaillances de mes raisonnements qui ont per-
mis d'amener ce travail a un autre niveau. Grace a toi les taux d'abattement et de saturation ne
dépassent plus les 100 %.

En n mes sincéres remerciements a toute I'équipe du site GIS, c'est a dire  Corinne L E GAL
LA SALLE, Loic D ucros, Myriam J ANIN, Somar K ASHKA, Olivier R IVAUD, Laure T RINQUIER et
Louise-Anne L EITE DA Paxo. Grace a vous le GIS conserve son esprit familial et ce fut un plaisir
de travailler parmi vous durant ces années.

Pour I'Université de Nimes :

Merci a Benoit R 01G, président de I'Université de Nimes, pour son écoute et son soutient mal-
gré notre syndicalisation pour les droits des doctorants. Malgré tout ce qu'on t'a fait subir tu es
resté bienveillant a notre égard. Tu as les qualités nécessaires pour mener cette université vers
I'excellence. Tu peux étre er de toi et je te souhaite de réussir dans cette aventure.

Un grand merci a Véronique T HIREAU pour son aide précieuse et sa bonne humeur. C'est
toujours un plaisir de discuter avec toi et de te voir dans les locaux.

Merci a Slimane S ALI, méme si tu t'es éloigné du GIS pour aller enrichir I'équipe des Carmes,
tu restes de la famille. Ton aide f(t précieuse et on ne te remerciera jamais assez pour tous les
dépannages en urgence de produits chimiques.

Je remercie I'école doctorale pour son accompagnement et d'avoir toujours mis en priorité
les besoins des doctorants vis-a-vis de ceux de |'établissement. Je tiens a remercier en particulier

Xi



REMERCIEMENTS

Carine M OULIN FARINA pour son dévouement sans faille. Tu es restée a I'écoute des doctorants et
a répondu a nos besoins méme dans les temps les plus durs et cela avec gaieté. Les doctorants et
I'école doctorale ont de la chance de t'avoir.

Pour Nymphéa :

Mes remerciements s'adressent également a I'équipe de Nymphéa de m'avoir accepté dans
leur petit groupe, vous avez toujours répondu présent quand j'ai eu besoind'aide.  Philippe (PROHIN
pour ceux qui ne te connaissent pas encore), tu as toujours eu une vision a long termes et des idées
plein la téte, tu m'as accepté dans ton entreprise familiale ou je me sens maintenant comme chez
moi. Je m'embarque maintenant avec vous dans une nouvelle aventure et j'espere qu'elle conti-
nuera longtemps ainsi.

Je remercie particulierement Flore P ROHIN, Manon P ROHIN, Marie-Ange L EBAS, Wilfried P RU-
NIER et Gaétan ASTIER. Vous contribuez a I'ambiance du site et a son bon fonctionnement. Je sais
gue j'ai toujours pu compter sur vous pour me venir en aide! Vous m'avez montré comment rela-
cher la pression quand il fallait.

Les doctorants :

Maxime G ILLET, Marie B 0SSARD, Anastasia SELLIER, Julie REGIS, (et tous les autres que je
ne citerais pas sinon la liste serait bien longue), grace a vous I'Université a prit vie et méme si ce
doctorat arrive au bout et que je m'éloigne de l'université, la maison est toujours ouverte pour un
barbecue avec vous.

Les stagiaires

Merci a I'ensemble des membres de ma team de stagiaire : Anaél KLEIN, Eric ARCEMENT, Hé-
loise L ABADIE, Emma SILNICKI , Mathilde M ASSELOT. Vous avez su me soulager dans mon travail
et j'espere ne pas avoir été trop exigeant avec vous (désolé a ceux et celles que j'ai fait bosser jus-
qu'a 2h du matin).

La Communauté

On n'est pas encore au point sur le nom (la Communauté, la Confrérie, la Loge, etc.) mais on a
le principe.

Julien JEAN-BAPTISTE, mon comparse de thése, merci pour les discussions en ammées de-
vant la télé (on a di arréter de regarder les infos pour éviter la guerre). Tu m'as fait découvrir d'in-
nombrables activité que je n'aurai pas pensé essayer ou que je n'‘aurai pas fait seul (peinture de
magquette, badminton, et la liste est longue). L'Université de Nimes devrait de décorer d'une mé-
daille pour l'aide que tu leurs a fourni, que ce soit techniqguement en t'occupant des machines,
ou personnellement étant donné I'immense travail que tu as fourni pour aider les doctorants et
soulager le personnel.

Felicia W ALSH, merci pour les bons petits plats et d'avoir pris soin de nous pendant trois ans.
On n'a pas toujours été d'accord (de toute fagon quoi que je dise ici, j'aurai tort;p ), mais c'est un
plaisir de cohabiter avec toi et Julien. Grace a toi j'ai eu I'occasion de m'épanouir dans le bricolage
et le ra stolage de la maison. Tu as eu envie de poules? On a fabriqué un poulailler et on a 8
gallinacées! Tu voulais une piscine ? On en a fait une en palette (3 £ 4 m quand méme)!

La famille et les amis :

Merci a ma famille d'avoir été le support émotionnel pendant ces quatre années et de s'étre in-
quiété pour ma santé mentale. Vous m'avez poussé a donner le meilleur de moi-méme et je n'au-
rai jamais pu arriver a ce stade sans vous. Je tiens en particulier a remercier mon papa (  Philippe
DELATTRE) ma maman ( Martine D ELATTRE), mon frere ( Nicolas D ELATTRE) et ma sceur (Sophie
DELATTRE) pour mavoir soutenu dans mes projets.

Xii



REMERCIEMENTS

Merci a Teddy GusTIAUX, mon ami de toujours, qui a été d'un grand support pendant ces
quatre ans. Merci de répondre au téléphone méme en pleine nuit pour m'aider avec Latex (oui,
j'aurai da faire les mises a jour et lire la documentation ...). Malgré la distance et le décalage ho-
raire, tu as su rester présent et a I'écoute.

Je remercie également Léa FLOCH pour son soutient, sa bonne humeur et les moments parta-
gés au cours de cette thése.

Xiii






Table des matieres

Résumé étendu iii

Extended Abstract vii
Remerciements Xi
Table des matieres XV
Liste des gures XVii
Liste des tableaux xXiii
Introduction 1
1 Lesdéchets chlorurés 3
1.1 Leschloruresdansl'environnement . . . . . . . . . ... ... 4
1.2 Lestraitements conventionnels des déchetschlorurés . . . .. .. ... ... .. ... 16
1.3 Laphytoremédiation . . . . . . . . . ... . 18
2 Déchloruration des déchets par la voie de la phytoremédiation : Choix des espéces végé-
tales et méthodologie 25
2.1 Les milieux salins et le choix des especes végétalesadaptées . . . . .. ... ... .. 26
2.2 Démarche de recherche et développement d'un procédé et plans d'expériences mis
enplace . . . .. 36
2.3 Bilan . .. 38
3 Phytoremédiation des ef uents industriels riches en chlorures 39
3.1 Méthodologie . . . . . . . . e e 40
3.2 Résultats . . . . . . . e 47
3.3 Discussion etinterprétations . . . . . . . . . .. e e e 65
3.4 Conclusion . . . . . L 71
4 Phytodéchloruration d'une matrice sédimentaire portuaire 73
4.1 Tests en laboratoire (expérimentation SALVEA3) . . . . . . . . . oo i 75
4.2 Essais pilotes de phytoremédiation de sédiments portuaires a l'aide d'especes hélo-
phytes : Essais PASSPORT . . . . . . . . . . e e e e e e 101
4.3 ConcCluSioN . . . . . . e 132
5 Letragage de l'origine géographique des végétaux aquacoles 135
5.1 La pression anthropique que présente l'introduction de plantes exotiques envahis-
santes sur la biodiversité locale via la liére horticole et la globalisation . . . . . . .. 137
5.2 Le strontium et ses isotopes, traceurs et marqueurs de pratiques agricoles . . . . . . 146
5.3 Matérieletméthodes . . . . . . . . . . . .. . 155
5.4 Résultats . . . . . . . . . e 160
5.5 Interprétations . . . . . . .. e e e 179

XV



TABLE DES MATIERES

56 Bilan . ... ... ... ... .

Conclusion
Références

A Figures annexes
B Tableaux annexes

C Informations supplémentaires

XVi

LXXII



Liste des gures

1.1
1.2

21

2.2

2.3

2.4

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

3.8

3.9

Carte mondiale des sols touchés par la salinisation par type et gravité. . .. ... .. 5
Schéma conceptuel des différents procédés de phytoremédiation. . . . . .. ... .. 19

Photographie de Phragmites australis en culture dans la production horticole du sud

de la France, Nymphéa Distribution (Le Cailar, 30740). . . . . . ... .. ... ... .. 30
Photographie de Typha latifolia en culture dans la production horticole du sud de la

France, Nymphéa Distribution (Le Cailar, 30740). . . . . .. .. .. ... ... ..... 32
Photographie de Juncus maritimus en culture dans la production horticole du sud

de la France, Nymphéa Distribution (Le Cailar, 30740). . . . . . ... ... ... .... 34
Schéma conceptuel des étapes nécessaire a la création d'un procédé avec leurs équi-
valents TRL (Technologie Readiness Levelenanglais). . .. ... ... ......... 36

Photographique de la chambre de culture durant I'expérimentation en laboratoire

SALVEA 1 concernant Phragmites australis . . . . . . ... ... ... ... ..... 42
Calibration effectuée a partir des mesures de conductivité et des déterminations des
concentrations sur les solutions meres (COaC4). . . . ... . ... .. ... .. .. 44

Comparaison des taux de survie (%) de Phragmites australis au bout de quatre se-
maines de culture lorsqu'il est irrigué avec des solutions chlorurés (CO=0 M, C1 =

0,05 MetC4=0,4 M) en présence ou honde nutriments. . . . ... .......... 48
Evolution de I'accroissement de la hauteur des pousses (cm) et de leurs vitesses de
croissance absolue (AGR, cm/cm Gour) de Phragmites australis au stade adulte au
cours de I'expérimentation SALVEA 1 pour les différentes concentrations étudiées. . 50

Vitesse de croissance relative moyenne (RGR moyen, en cm/cm Gour) en fonction de

la concentration en ions chlorures de I'eau d'irrigation et du stade de croissance des

plants de Phragmitesaustralis. . . . . . . ... ... . ... .. .. . . ... 52
Concentrations moyennes mesurées dans I'ensemble des parties aériennes (tiges et

feuilles confondues) de Phragmites australis ayant été irrigué avec de I'eau dopée en

NaCl, avec et sans nutriments, en fonction du stade de croissance et de la concen-

tration de l'eau diirrigation. . . . . . . . .. 53
Concentrations en ions chlorures retrouvées dans les parties aériennes séchées de
Phragmites australis en fonction des organes, de leur stade de croissance (jeune ou

adulte) et la concentration de I'eau d'irrigation pour les expérimentations SALVEA 1

Bt 2. 55
Concentrations en sodium, potassium, calcium et magnésium mesurées dans les

parties aériennes séchées des plants de Phragmites australis en fonction des organes,

de leur stade de croissance (juvénile, jeune ou adulte) et de la concentration de I'eau
dirrigation pour I'expérimentation SALVEA2. . . . . . . . . . ... 58
Rapports des concentrations en sodium et potassium (Na/K) dans les parties aé-

riennes séchées des plants de Phragmites australis en fonction des organes, de leur

stade de croissace (juvénile, jeune ou adulte) et de la concentration de I'eau d'irriga-

tion pour I'expérimentation SALVEA 2. . . . . . . . . i 59



LISTE DES FIGURES

3.10 Image MEB des parties aériennes de Phragmites australis ayant été cultivé en milieu
chloruré apres séchage et broyage, avec analyse EDS suivant la coupe dé nie par la
eChejaune. . . . . . e 61

3.11 Quantités d'ions chlorures présentes dans I'ensemble des parties aériennes (tiges et
feuilles confondues) de Phragmites australis ayant été irrigué avec de I'eau dopée en
NaCl, avec et sans nutriments, en fonction du stade de croissance et de la concen-
tration de l'eau diirrigation. . . . . . . . .. 62

3.12 Quantités d'ions chlorures absorbés par I'ensemble des parties aériennes (tiges et
feuilles confondues) de Phragmites australis ayant été irrigué avec de I'eau dopée en
NaCl, avec et sans nutriments, en fonction du stade de croissance et de la concen-
trationde l'eau d'irrigation. . . . . . . . . .. L 63

3.13 Evolution des concentrations en ions Cl ~ des solutions résiduelles présentes dans
les microcosmes de I'expérimentation SALVEA 1, mesurées par chromatographie io-

nigue ou parconductivité. . . . . . .. 64
3.14 Taux d'abattement naux des quantités de chlorures introduites dans les microcosmes

pour les expérimentations SALVEA L et2. . . . . . . . . .. .. 65
3.15 Modélisation de I'évolution du taux d'abattement au cours du temps pour les plants

adultesirrigués avec lasolutiona 1,772g/l (C1). . . . . . . . .. . ... .. ... . ... 68

4.1 Schéma de la disposition des plants dans les chambres de culture pour I'expérimen-

tation SALVEA 3. . . . . . . . . 76
4.2 Photographie des plants adultes dans la premiére chambre de culture lors de I'expé-

rimentation SALVEA 3. . . . . . . . ... 78
4.3 Exemple de calibration faites dans le cas d'une série d'analyses. . . ... ....... 79

4.4 Taux de survie approximés par l'estimateur de Kaplan-Meier dans le cas de I'expéri-
mentation en laboratoire SALVEA 3 pour les trois espéces ciblées suivant leur stade
de croissance et la concentration en chlorure du substrat de culture. . . . . ... .. 81
4.5 Teneurs en eau des trois espéces végétales étudiées dans le cas de I'expérimenta-
tion en laboratoire SALVEA 3 suivant leur stade de croissance et la concentration en

chlorure dusubstratdeculture. . . . . . . . . ... 83
4.6 Exemplesde clichés obtenus par microscopie électronique a balayage pour les graines
de Juncus maritimus , Phragmites australis et Typha latifolia . . . . . . ... ... ... 86

4.7 Evolution de la vitesse de croissance relative (RGR) au cours du temps pour les trois
végétaux de I'étude en fonction de leur stade de croissance et de la concentration du
substrat pour I'expérimentation SALVEA 3. . . . . . . . . . 88

4.8 Evolution de la vitesse de croissance relative (RGR) moyenne sur la période de culture
pour les trois végétaux de I'étude en fonction de leur stade de croissance et de la
concentration du substrat pour 'expérimentation SALVEA3. . . . . ... .. .. ... 89

4.9 Concentrations en chlorure mesurées dans les parties aériennes en fonction des vé-
gétaux (Phragmites australis , Juncus maritimus et Typha latifolia ) et de leur stade de
croissance (juvénile, jeune ou adulte) cultivés dans un substrat enrichi en NaCl (CO
=0mg/g, C1=1875 mg/g, C2 = 3750 mg/g, C3 = 7500 mg/g, C4 =15000 mg/g). ... 90

4.10 Taux d'abattement des chlorures pour les différentes modalités de substrat enrichi
en NaCl de 1875 mg/kg a 15000 mg/kg pour les trois macrophytes étudiées en fonc-
tionde leur stade de croissance. . . . . . . . . .. 94

4.11 Photographies du dragage des sédiments utilisés pour I'essai pilote PASSPORT. . . . 103

4.12 Port de Carnon (34) et représentation schématique de son découpage en zones. Lo-
calisation de la zone de dragage sélectionnée pour I'étude, au niveau de la zone de

carénage danslebassinOuest. . . . . . . . . ... 103
4.13 Représentation graphique de la composition des sédiments du bassin ouest du port

de Carnon dans la zone sélectionnée pour cette étude. . . . . . ... ... ... .... 104
4.14 Photographie d'un macrodéchet (os) de plus de 15 cm retrouvé dans les sédiments

deportCarnon. . . . . . . . e e 105

Xviii



LISTE DES FIGURES

4.15 Représentation schématique des 12 mésocosmes implantés et du témoin, et leur po-

sitionnement dans la serre expérimentale de Nymphéa Distribution. . . . . . . . .. 106
4.16 Photographies des dispositifs expérimentaux étudiés dans la serre expérimentale de

Nymphéa Distribution. . . . . . . . .. .. . . 107
4.17 Photographies des dispositifs expérimentaux étudiés dans la serre expérimentale de

Nymphéa Distribution. . . . . . . . . . . e 108
4.18 Photographie du dispositif de carottage développé a I'Université de Nimes et d'une

carotte de sédiments obtenue. . . . . . ... 110

4.19 Evolution de la température et de I'hygrométrie dans la serre expérimentale du mois
de mars au mois de novembre 2019. Les zones en rouge indiquent les périodes sur

lesquelles des températures supérieures a 50°C ont étérelevées. . . . .. . . ... .. 112
4.20 Evolution de la conductivité des eaux résiduelles des mésocosmes de I'expérimenta-

tion pilote en fonction de la température hebdomadaire moyenne. . . . ... .. .. 114
4.21 Evolution du taux de survie des végétaux dans les mésocosmes monospéci ques en

fonction du temps et des modes de cultures pour I'expérimentation PASSPORT. . . . 115
4.22 Evolution du taux de survie des végétaux dans les mésocosmes "assemblage" en

fonction du temps et des modes de cultures pour I'expérimentation PASSPORT. . . . 116
4.23 Etat des végétaux au bout de 3 mois de culture sur les sédiments de Carnon. . . . . . 117
4.24 Evolution des teneurs moyennes en ions Cl - de la biomasse des espéces cultivées

dans I'ensemble des mésocosmes (mono-espéece ou en mélange ("asseblage” §). . . 119
4.25 Concentrations en ions Cl - (mg/kg) des lixiviats des sédiments du Port de Carnon

dans les différents mésocosmes a I'état initial avant implantation des végétaux. . . . 120

4.26 Comparaison des concentrations en ions Cl ~ (mg/kg) des lixiviats des sédiments du

port de Carnon dans les différentes zones de profondeur des mésocosmes, tous mé-

socosmes confondus, comparées atg,tzettz. . ... ... L. 121
4.27 Pro | des concentrations en ions Cl ~ (mg/kg) des lixiviats, exprimé par la quantité

d'ions relargués, des sédiments du Port de Carnon at 3 etty, comparées a la concen-

tration initiale (t ) dans le mésocosme témoin (sans végétaux). . . . . . ... ... .. 122
4.28 Pro Is des concentrations en ions Cl ~ (mg/kg) des lixiviats, exprimé par la quantité

d'ions relargués, des sédiments du Port de Carnon at 3 etty, comparés a la concen-

trationinitiale (t o). . . . . . . . e 123
4.29 Photographies témoignant de I'apparition et de la présence de cyanobactéries dans
les mésocosmes de l'expérimentation pilote PASSPORT. . . . . ... ... ... .... 125

4.30 Photographies des "tests lagunes" au début (24/06/19) et ala n (20/09/19) des essais.126
4.31 Photographies d'un plant mort de Typha latifolia ayant des sels cristallisés dans sa

tige de par les phénomeénes de capillarité. . . . . . ... o oL 128
4.32 Schéma conceptuel des phénoménes de mobilisation des ions chlorures dans les

mésocosmes de I'expérimentation pilote PASSPORT. . . . . . .. . ... ... ... .. 130
4.33 Schéma conceptuel d'un dispositif de traitement des sédiments portuaire couplant

plusieurs technologies. . . . . . . . . . . . . e 133
5.1 Photographie de la zone de rejet végétalisée (ZRV) de Vauvert (30341). . .. ... .. 138

5.2 Représentativité des différents groupes taxonomiques chez les espéces exotiques
envahissantes d'intérét prioritaire dé nit par la loi 1143/2014 du Parlement et du

Conseil Européenen2015eten2019. . . . . . . . . . . 140
5.3 Représentation schématique des étapes et barrieres que les espéeces envahissantes

doivent franchir lors du procédé d'invasion. . . . . .. ... ... ... . ........ 141
5.4 Origine géographique des plantes aquatiques exotiques en Europe. . . . . ... ... 142

5.5 Exemples d'offres commerciales de végétaux aquacoles disponibles sur le site wish.com.
La derniére offre, en bas a droite, propose des laitues d'eau ( pistia stratiotes), es-
péce considérée comme invasive dans certaines parties du globe et notamment a la
REUNION. . . . . e 143

XiX



LISTE DES FIGURES

XX

5.6 Exemple d'offre commerciales de végétaux aquacoles disponibles sur le site ebay.com.
La jacinthe d'eau ( Eichhornia crassipes) est considérée comme PEE d'intérét priori-

taire en Europe d'apréslaloi 1143/2014. . . . . . . . . e 144
5.7 Labels de qualité possiblement présents pour les végétaux francais, de gauche a droite :
"Plante bleue", Vraies Messicoles" et "Végétal local". . . .. .. ... ... ....... 145

5.8 Exemple d'un graphique de mélange 27Sr/8Sren fonction de 1/Sr constitué de 5 poles.150
5.9 Cycle du strontium pour les végétaux terrestres, présentant les différents réservoirs

utilisés parlesplantes. . . . . . . . . . 152
5.10 Photographie du tablar contenant les végétaux irrigués avec I'eau de forage pour l'ex-
périmentation CM1 au bout de 51 semainesdeculture. . . .. ... ... ....... 158

5.11 Graphique de mélange montrant le rapportisotopique  87Sr/8Sren fonction de 1/[Sr]
des végétaux et de leur environnement de culture, les données ont été acquises pour

la production de plantes aquatiques frangaises (Nymphéa Distribution). . . . . . . . 162
5.12 Contributions de I'eau d'irrigation et de I'argile dans les apports de Sr des végétaux

aquacoles dans le contexte de la production frangaise (Nymphéa Distribution). . . . 163
5.13 Matrice de corrélation entre les sources de strontium identi ées dans le cycle du

strontium chez les végétaux aguacoles pour la production frangaise. . . . . ... .. 165

5.14 Distribution des rapports isotopiques des productions de plantes aquacoles étudiées
au sein et hors de I'Union Européenne et des végétaux retrouves a l'état naturel a cété

de laproduction frangaise. . . . . . . . . ... 167
5.15 Comparaison des rapports isotopiques 87Sr/8Sr des productions A) francaise et B)
hongroise pour les productions des années 2015et2016. . . ... ... ... ... .. 168

5.16 Rapport 87Sr/88Sr des six espéces aquatiques étudiées aprés A) 355 jours dans les
conditions de culture CM1 et B) 315 jours dans les conditions de culture CM2 (aprés
40 jours en condition de culture CM1). Les losanges blancs représentent les moyennes
de chaque distribution, les lignes grises continues les rapports  87Sr/8Sr moyen sur
I'ensemble des espéces (ligne continues) et leurs écarts type (ligne pointiliée). . . . . 170
5.17 Distribution des rapports isotopiques &7Sr/8Sr des végétaux cultivés selon les diffé-
rentes modalités CM1 et CM2 comparés aux rapports isotopiques de la production
francaise étudiée (N) et des végétaux prélevés en France en milieu naturel (PT). . . . 171
5.18 Modélisation de I'évolution du rapport  87Sr/86Sr en fonction du temps au cours des
expérimentations A) CM1 et B) CM2 et leurs linéarisations pour C) CM1 et D) CM2
d'aprées le modéle proposé par S TEWARTetcollab. [1998]. . . ... ... ... ... .. 172
5.19 Modélisation de I'évolution du rapport  87Sr/88Sr en fonction du temps au cours des
expérimentations A) CM1 et B) CM2 et leurs linéarisations pour C) CM1 et D) CM2

d'aprés le modele obtenu a partir des équationsde F AURE[1986]. . . ... ... ... 173
5.20 Comparaison des rapports isotopiques 8/Sr/8Sr des différentes espéces pour chaque

Production. . . . . . .. e e e e 174
5.21 Diagrammes ombrothermiques des productions francaises et hongroises pour les

années 2015 et2016. . . . . . .. e 176
5.22 Evapotranspiration de référence (ET0) pour les productions A) francaise et B) hon-

groises pour les années 2015 et2016. . . . . . . . ... 177
5.23 Evolution A) des rapports isotopiques &7Sr/88Sr et B) des + 87Sr/85Sr des graines et

des tiges des plants de Scirpus lacrustis durant les expérimentations CM1 etCM2. . 178
5.24 Schéma conceptuel pouvant expliquer la différence de rapport isotopique  87Sr/8sr

entre les tiges et les graines de Scirpus lacrustis par des processus de mélange. . . . . 179

5.25 Schéma conceptuel des proportions de strontium chez les végétaux aquacoles pro-

venant des différents réservoirs de I'environnement de culture dans le cas du pro-

cédéde productionfrancais. . . . . . . . . ... e 180
5.26 Carte géologique d'Europe avec la signature isotopique des eaux minérales. . . . . . 182
5.27 Schéma conceptuel d'un logiciel de dimensionnement pour la phytodéchloruration. 187
5.28 Schéma conceptuel d'un logiciel de dimensionnement pour la phytodéchloruration. 188



LISTE DES FIGURES

Al

A.2

A.3

A4

A5

A.6

A7

A.8

A.9

Modélisation de I'évolution du taux d'abattement en fonction du temps pour les
graines de Phragmites australis irriguées avec la solution a 1,77 mg/l d'ions chlorures
en l'absence de nutriments (SALVEAL). . . . . . . . . . . ..
Modélisation de I'évolution du taux d'abattement en fonction du temps pour les
plants juvéniles de Phragmites australis irriguées avec des solutions chlorurées en
l'absence de nutriments (SALVEAL). . . . . . . . . . . .. ..
Modélisation de I'évolution du taux d'abattement en fonction du temps pour les
jeunes plants de Phragmites australis irriguées avec des solutions chlorurées en I'ab-
sence de nutriments (SALVEA L), . . . . . . o i vt
Modélisation de I'évolution du taux d'abattement en fonction du temps pour les
plants adultes de Phragmites australis irriguées avec des solutions chlorurées en
l'absence de nutriments (SALVEAL). . . . . . . . . .
Modélisation de I'évolution du taux d'abattement en fonction du temps pour les
plants de Phragmites australis irriguées avec la solution a 14,244 mg/| d'ions chlo-
rures et avec la présence d'autres nutriments (SALVEA2). . . ... ... ... ... ..
Images par microscopie électronique a balayage (MEB) de graines de Juncus mariti-
mus avec les mesures de leursdimensions. . . . . . .. ... o 0.
Images par microscopie électronique a balayage (MEB) de graines de Typha latifolia

aveclesmesuresde leursdimensions. . . . . . . . ... e e VI

Images par microscopie électronique a balayage (MEB) de graines de Phragmites
australis avec les mesures de leursdimensions. . . . . .. ... ...
Paramétres climatiques pour le site de production francais en 2015 et 2016 : A) hu-
midité relative a 2 m, B) Point de rosée a 2 m, C) Température a 2 m, D) Insolation, E)
Vitesse du vent & 2 m et F) Evapotranspiration de référence (ETO)a2m.. . ... ...

A.10 Parameétres climatiques pour le site de production hongrois en 2015 et 2016 : A) hu-

Cl1

C.2

midité relative a 2 m, B) Point de rosée a 2 m, C) Température a 2 m, D) Insolation, E)
Vitesse du vent & 2 m et F) Evapotranspiration de référence (ETO)a2m.. . .. .. ..

Résultats des tests d'hypothéses pour la régression linéaire expliquant le taux de sur-
vie de Phragmites australis en fonction de la durée de culture (CD), de la concentra-
tion de la solution d'irrigation (C) du stade de croissance (SC) et de la présence de
nutriments (N) en considérant la concentration, le stade de croissance et la présence
de nutriments comme des facteurs catégoriels. . . . .. .. ... .. ... ...
Concentrations en ions chlorures mesurées dans l'appareil racinaire et les parties
aériennes des jeunes plants de Phragmites australis en fonction de la concentration
de I'eau d'irrigation pour I'expérimentation SALVEA L. . . . . . .. ... ... .....

XXi






Liste des tableaux

1.1 Exemples de concentrations enions chlorures dans les ef uents générés en fonction
dessecteursd'activiteés. . . . . . . . ..

1.2 Volume de sédiment déposé et envasement de différents ports autour du monde. . . 11

1.3 Seuils réglementaires pour le devenir des sédiments de dragage en milieux marins
(seuils N1 et N2) etterrestres (ISDI, ISDS, ISDD). . . . . .. .. ... ... ... ....

2.1 Résumé des caractéristiques des trois végétaux d'intérét pour cette étude vis-a-vis
desionschlorures. . . . . . . . . . e

2.2 Capacités épuratoires théoriques des trois végétaux d'intérét vis-a-vis des ions chlo-
rures d'aprés les données de lalittérature. . . . . . ... ... ... ... ... . ...,

3.1 Synthese du type d'échantillons de végétaux étudié dans le cadre de I'expérimenta-
tion SALVEA 1 pour les différents stades de croissance. . . . . . . ... ... ... ...
3.2 Synthése du type d'échantillons étudié dans le cadre de I'expérimentation SALVEA 2
pour les différents stades de croissance. . . . . . . . .. ... e
3.3 Tauxde survie a 4 semaines des plants de Phragmites australis en fonction des concen-
trations des solutions d'irrigation, des stades de croissance et de la présence de nu-
tMeNtS. . . . . e
3.4 Hauteurs moyennes des tiges de Phragmites australis en début et n de I'expérimen-
tation SALVEA 1 pour les différentes concentrationstestées. . . . . . ... .......
3.5 Matrice des différences de hauteur moyenne (cm) des plants adultes en fonction de

la salinité de I'eau d'irrigation avec leur signi cativité. . . . . ... ... ... ... .. 50

3.6 Vitesses de croissance relatives (RGR) moyennes de Phragmites australis sur l'en-
semble de I'expérimentation SALVEA 1 en fonction des concentrations et des stades
de croissance testes. . . . . . . ..
3.7 Concentrations moyennes en sodium, potassium, calcium et magnésium mesurées
dans les différents organes aériens pour les plants de Phragmites australis lors de
I'essai SALVEA 2 en fonction du stade de croissance des végétaux. . . ... ... ...
3.8 Concentrations en ions sodium mesurées dans les différents organes aériens pour
les plants de Phragmites australis lors de I'essai SALVEA 2 en fonction du stade de
croissance desVEQEetaUX. . . . . . . . i i i e e
3.9 Résumé des rapports des concentrations en ions sodium et potassium (Na/K) des

solutions d'irrigation pour les essais SALVEA 1 et 2 en fonction des concentrations. . 60

3.10 Résumé des mesures de la concentration en ions Cl = dans les solutions résiduelles
des microcosmes de SALVEA 1 obtenues par conductivité ou chromatographie io-

3.11 Résumé des coef cients déterminés lors de la modélisation du taux d'abattement en
considérant que les chlorures sont adsorbés par le substrat suivant une cinétique du
pseudo-premier ordre. . . . . . . . e e e

3.12 Comparaison des surfaces théoriques nécessaires pour la remédiation d'1 m 2 d'ef-

uent pour les concentrations C1 et C4 en systeme planté ou ottant avec Phrag-
mites australiS. . . . . . . .. e



LISTE DES TABLEAUX

4.1 Références des 35 microcosmes étudiés lors de I'expérimentation SALVEA 3. . . . . . 76
4.2 Résumé des coef cients déterminés par régression linéaire multiple expliquant la te-

neur en eau des végétaux en fonction de la durée de culture (CD), de la concentration

du substrat (C) et du stade de croissance (SC) . . . . . . . . .. .. ... 84
4.3 Résumé des coef cients déterminés par régression linéaire multiple expliquant la

teneur en eau des végétaux en fonction de la durée de culture (CD), de la concentra-

tion du substrat (C) et du stade de croissance (SC) avec la concentration considérée

comme un facteur catégoriel. . . . . . . .. 84
4.4 Dimensions des graines des trois especes d'intérét : Phragmites australis , Juncus ma-
ritimus et Typhalatifolia . . . . .. ... ... . ... 87

4.5 Résumé des coef cients déterminés par régression linéaire multiple expliquant les
concentrations en chlorures retrouvées dans les parties aériennes des végétaux en
fonction de la durée de culture (DC), le stade de croissance (SC) et la concentration
dusubstrat (C). . . . . . . . e e 91

4.6 Résumé des coef cients déterminés par régression linéaire multiple expliquant les
concentrations en chlorures retrouvées dans les parties aériennes des végétaux en
fonction de la durée de culture (DC), le stade de croissance (SC) et la concentration

du substrat (C) en considérant le stade de croissance comme un facteur catégoriel. . 92
4.7 Taux d'abattement réels et théoriques moyens (%) obtenus ala n de I'expérimenta-

ONSALVEA 3. . . . o o 93
4.8 Descriptif des surfaces nécessaires pour épurer un sédiment marin d'apres les don-

nées obtenues lors de I'expérimentation SALVEA3. . . . . . . . . .. .. ... .. ... 99
4.9 Limites d'acceptation en ions chlorures (mg/Kg) pour les installations de stockage. . 102
4.10 Liste des mésocosmes implantés dans le cadre de cetessaipilote. . . . .. ... ... 106
4.11 Zonage des carottes de sédiments prélevés dans les mésocosmes. . . . .. ... ... 110
4.12 Nombre d'échantillons de sédiments traités at o, t3 et t7 pour la mesure des teneurs

enions Clo. . . . L 111
4.13 Nombre d'échantillons de végétaux traités at o, tz etty pour la mesure des teneurs en

ions CI” dans le cadre de I'expérimentation pilote. . . . . . . ... ... ......... 111

4.14 Température hebdomadaire moyenne dans et hors de la serre et conductivité des
eaux résiduelles dans les mésocosmes avant irrigation pour I'expérimentation pilote
PASSPORT. . . . . e 113

4.15 Concentrations moyennes en ions Cl ~ déterminées sur la base de triplica dans les
végétaux collectés a I'état initial (T ), @ 3 mois (T3) et a 7 mois (T 7) de culture, dans
les mésocosmes non surfacés et non faucardés (F1), non surfacés et faucardés 1 fois

(F2), surfacés et faucardés 1 fois (FX). . . . . . . . . . . i 118
4.16 Valeurs de conductivités mesurées dans les bacs des "Tests lagunes" comparées a

celles mesurées dans les mésocosmes de I'expérimentation pilote PASSPORT. . . . . 127
4.17 Concentrations en ions chlorures retrouvées dans les parties aériennes de Phrag-

mites australis ala ndes"testslagune”. . . . ... .. .. ... ... . ... 127

4.18 Surface nécessaires a laremédiation de 1 tonne sédiments du port de Carnon d'apres
les données de I'expérimentation pilote PASSPORT et de la littérature scienti que. . 129
4.19 Surfaces nécessaires pour le traitement de I'ensemble des sédiments marins dragués
annuellement en France par phytoremédiation. . . . . . ... ... ... ........ 132
4.20 SuperciesdecertainS Pays. . . . v v v v e e e e e 133

5.1 Exemples de concentrations en calcium (Ca) et strontium (Sr) mesurées dans les
différents compartiments de I'écosystéme, Les concentrations sont exprimées en
mg/kg exceptés pour les concentrations en Sr dans les eaux et I'atmosphere qui sont
entlg/kg, na=donnée nonacquiSe, . . . . . . v v i 146
5.2 Concentration en strontium et rapport isotopique  8/Sr/8Sr de différents minéraux. 148
5.3 Dates de prélevement et temps de culture correspondants pour les expérimentations
CMLetCM2. . . . 159

XXiV



LISTE DES TABLEAUX

5.4 Concentrations et rapports isotopiques des plantes aquatiques produites par Nym-
phéa (Le Cailar, 30740) ainsi que les constituants de leur environnement de culture. 161
5.5 Contribution des proportions de strontium provenant des différents réservoirs de
culture chez les végétaux aquacoles dans le contexte de la production frangaise de

Nymphéa Distribution. . . . . . . . .. .. . 163
5.6 Concentrations et rapports isotopiques des plantes aquatiques des différentes pro-
ductions €tudi€es. . . . . . . . .. e 166

5.7 Rapports isotopiques 87Sr/8Sr moyens retrouvés dans les parties aériennes des vé-
gétaux au cours du temps pour les conditions de culture CM1 et CM2 ainsi que ceux

des réservoirs présents dans leur environnementde culture. . . . .. ... ... ... 169
5.8 Rapports isotopiques 2/Sr/8Sr retrouvés dans les tiges et les graines des plants de

Scirpus lacrustis durant les expérimentations CM1etCM2. . . . .. .. ... ... .. 178
5.9 Comparaison entre les prix de revient des végétaux produits en France et le prix de

vente desvégétaux chinois. . . . . . . . . . ... 183

B.1 Volumes de solutions (ml) ajoutés au cours de I'expérimentation SALVEA 1 pour irri-

guerlesvegeétaux. . . . . . . . Xl
B.2 Volumes de solutions (ml) ajoutés au cours de I'expérimentation SALVEA 2 pour irri-

guerlesvegetaux. . . . . . . . . e e e e e Xl
B.3 Données de survie pour l'expérimentation SALVEA L. . . .. ... ... ........ XIV
B.4 Données de survie pour I'expérimentation SALVEA2. . . .. .. ... ... ...... XV
B.5 Taille des plants de Phragmites australis (cm) au cours de I'expérience en laboratoire

SALVEA L . o o o XV

B.6 Augmentations moyennes de la hauteur des pousses (cm) de Phragmites australis

(n=10) au cours de I'expérimentation SALVEA 1 pour les différentes concentrations

BtUdIBeS. . . . XIX
B.7 Coef cients de corrélations, critere d'information d'Akaike (AIC) et critére d'infor-

mation Bayésien (BIC) des différentes méthodes de modélisation testées pour I'évo-

lution de la hauteur des plants adultes de Phragmites australis lors de I'expérimen-

tations SALVEA L. . . . . . . o XX
B.8 Hauteursa6 et42jours des plants juvéniles, jeunes etadultes de Phragmites australis

et les vitesses de croissances relatives (RGR) moyennes calculées pour I'expérimen-

tation SALVEA L. . . . o o XXI
B.9 Concentrations enions Cl - mesurées dans les parties aériennes des plants de Phrag-

mites australis pour les expérimentations SALVEA1et2. . . . ... ... ... ..... XXII
B.11 Evolution de la conductivité des ef uents présents dans les microcosmes durant I'ex-

périmentation SALVEA L. . . . . . . o o i XX
B.12 Evolution de la concentration des ef uents présents dans les microcosmes durant

l'expérimentation SALVEA L €t2. . . . . . . . . . . i XXVII

B.10 Biomasse, concentration en ions chlorures et quantité absorbées par Phragmites
australis au cours des expérimentations SALVEA 1 et 2 pour les différentes concen-
trations et stades de croissance étudi€ées. . . . . . ... ... e XXX
B.13 Concentrations en ions sodium, potassium, calcium et magnésium, ainsi que les ra-
tios des concentrations Na/K déterminées dans les organes des parties aériennes de
Phragmites australis lorsqu'il est cultivé dans des solutions a différentes concentra-

tions de NaCl et présentant des nutriments (SALVEA2). . . ... ... ......... XXXI
B.14 Données de survie pour I'expérimentation SALVEA3. . . . ... ... ... ...... XXXII
B.15 Taux d'humidité des trois espéces étudiées au cours de I'expérimentation SALVEA 3

en fonction des concentrations et stades de croissance. . . . .. ... ... ... ... XXXIV

B.16 Biomasses, vitesses de croissances instantanées absolues (AGR) et relatives (RGR)
des parties aériennes des plants de Phragmites australis , Juncus maritimus , et Typha
latifolia au cours du temps en fonction de la concentration du substrat pour I'expé-
rimentation SALVEA 3. . . . . . o oo XXXVI

XXV



LISTE DES TABLEAUX

B.17 Concentrations mesurées dans les parties aériennes des plants de Phragmites aus-
tralis , Juncus maritimus , et Typha latifolia au cours dutemps en fonction de la concen-
tration du substrat pour I'expérimentation SALVEA3. . .. ... .. .. ... ..... XL

B.18 Ajouts d'ions chlorures dans les microcosmes avec les quantités d'ions récupérés
et les taux d'abattement obtenus par les parties aériennes des plants de Phragmites
australis, Juncus maritimus , et Typha latifolia au cours du temps en fonction de la

concentration du substrat pour 'expérimentation SALVEA3. . . . . ... .. .. ... XLVII
B.19 Evolution de la conductivité des eaux résiduelles dans les mésocosmes de I'expéri-

mentation pilote PASSPORT. . . . . . . . . . . e LVII
B.20 Taux de survie des végétaux au cours du temps dans chaque mésocosme pour I'ex-

périmentation pilote PASSPORT. . . . . . . . . . . . . . e LVIII
B.21 Masse humide, masse seche et teneur en eau (humidité) des échantillons de végé-

taux prélevés au cours de I'expérimentation pilote PASSPORT. . . ... ... ..... LIX
B.22 Concentrations en ions Cl - mesurées dans les parties aériennes des végétaux préle-

vés au début de I'expérimentation pilote PASSPORT (T o). . . . . . . . . . ... . ... LXI
B.23 Concentrations en ions Cl - mesurées dans les parties aériennes des végétaux préle-

vés apres 3 mois de culture lors de I'expérimentation pilote PASSPORT (T 3). . . . .. LXII
B.24 Concentrations en ions Cl ~ mesurées dans les parties aériennes des végétaux ala n

de I'expérimentation pilote PASSPORT (T 7). . . . . . . . . o i it i it LXIV
B.25 Concentrations enions Cl 7, exprimées par les quantités pouvant étre relaguées, pour

les sédiments prélevés au début de I'expérimentation pilote PASSPORT (t o). . . . . . LXVI

B.26 Concentrations enions Cl 7, exprimées par les quantités pouvant étre relaguées, pour

les sédiments prélevés par carottage dans les mésocosmes de I'expérimentation pi-

lote PASSPORT au boutde 3 moisde culture (t3). . ... .. ... ... ... ... ... LXVII
B.27 Concentrations enions Cl ~, exprimées par les quantités pouvant étre relaguées, pour

les sédiments prélevés par carottage dans les mésocosmes a la n de I'expérimenta-

tion pilote PASSPORT apres 7 moisdeculture (t 7). . . . . ... ... .. .. ... ... LXVII
B.28 Rapports isotopiques &7Sr/8Sr des parties aériennes des végétaux au cours du temps
pour les expérimentations CM1 etCM2. . . . . . . . . . . . . . . LXIX

C.1 Concentrations enions Cl ~ déterminées dans le substrat de la société Nymphéa Dis-

tribution apres les deux essais de saturation. . . . . .. ... ... L L. LXXIV
C.2 Résumé des coef cients déterminés par régression linéaire multiple expliquant le

taux de survie des plants de Phragmites australis en fonction de la durée de culture

(CD), de la concentration de la solution d'irrigation (C) du stade de croissance (SC) et

de la présence de nutriments (N) en considérant la concentration, le stade de crois-

sance et la présence de nutriments comme des facteurs catégoriels. . . . . . . .. .. LXXV
C.3 Concentrations mesurées dans les racines et I'ensemble des parties aériennes des
jeunes plants de Phragmites australis ala n de I'expérimentation SALVEA 1. . ... LXXVII

XXVi



Introduction

«Ne donnez jamais, avant qu'on
vous le demande, ni un conseil, ni
le sel. »

Oscar Wilde

Ecrivain (1854 - 1900)

Avec l'industrialisation de notre société, de plus en plus de déchets salins, et notamment des
déchets riches en ions chlorures sont générés. Les industries les produisant sont de secteurs di-
vers, avec par exemple la production d'ef uents par I'agroalimentaire ou l'industrie du textile, ou
de sédiments marins dans l'industrie portuaire. Lesions Cl " ne sont pas a ce jour reconnus comme
polluants, mais dispersés dans les déchets ils peuvent soulever des problématiques environne-
mentales (détérioration du milieu, modi cation des espéces présentes, etc.), sanitaires (diarrhée,
choléra, maladies gastriques, hypertension, éclampsie, etc.) et économiques (pertes de rendement
des cultures, stérilisation des sols, etc.). Ces déchets sont donc aujourd'hui au centre des inquié-
tudes de notre société avec des réglementations de gestion de plus en plus contraignantes et des
méthodes de traitement conventionnelles peu adaptées ou onéreuses.

En région Occitanie, I'émergence de ces problématiques a bien été identi ée. En effet, cette
région est marquée par le pourtour méditerranéen riche en ports produisant des déchets de sédi-
ments en volume important. La gestion de ces sédiments marins interroge aujourd’hui de nom-
breux acteurs portuaires. Léconomie régionale est aussi marquée par des industries produisant
des ef uents chlorurés (traitement des algues, production d'olives, production d'aliments pour
animaux, etc.). C'est pourquoi la région Occitanie a souhaité soutenir un travail de thése de doc-
torat sur larecherche de solutions innovantes, peu couteuses et respectueuses de I'environnement
sur la gestion des déchets chlorurés.

La phytoremédiation pourrait étre une solution adéquate a la ‘désalinisation' et plus préci-
sément a la "déchloruration’ de ces déchets, offrant des codts de fonctionnement présumés plus
faibles et se positionnant comme une approche a faible impact environnemental. Cette pratique
est ainsi plébiscitée par la population qui depuis quelques années prend conscience des pressions
subies par notre environnement et a a cceur de le protéger. Une telle méthode de traitement via les
plantes a cependant jusqu'alors été étudiée principalement pour des contaminations en métaux et
métalloides ainsi qu'en polluants organiques. Peu de travaux ont été menés sur la phytoremédia-
tion des chlorures, notamment sur des ef uents ou des matrices chargées en eau. Ainsi, ce projet
vise notamment a évaluer l'ef cacité de la liere aquacole dans un tel procédé. Le travail a donc
également été soutenu nanciérement, techniguement et humainement par la société Nymphéa
Distribution, pépiniériste local et leader frangais dans la production de végétaux aquatiques.

L'objectif de ce travail de these est ainsi d'étudier la faisabilité de traiter les déchets chloru-
rés, en ciblant principalement les ef uents et les déchets de sédiments, par la phytoremédiation
par trois especes aquatiques : Phragmites australis, Typha latifolia et Juncus maritimus . Cette ap-
proche a été réalisée au travers d'essais en laboratoire et une étude concréete sur un déchet chlo-
ruré de la région Occitanie a été menée. L'approche a pu étre mise en ceuvre sur les déchets de
sédiment grace au soutien du groupe Equo Vivo, liale de Vinci Construction Terrassement.



INTRODUCTION

En parallele de ces ré exions, une démarche de protection de la biodiversité I'utilisation d'es-
péces aquacoles endémiques devra étre préconisée. Il s'agira notamment de prévenir l'introduc-
tion d'espéces invasives induite notamment par le commerce international; Le fort potentiel colo-
nisateur de ces espéeces (en particulier pour les plantes aquatiques) est une des principales sources
de perte de biodiversité et de détérioration des écosystémes. Ces derniéres induisent donc des
pertes économiques engendrées par les colts de leur controle et éradication, et peuvent affecter
les activités économiques environnantes. A n de disposer d'un moyen de contrdéle de la bonne
utilisation de plantes locales, une méthode de tracage de l'origine géographique des végétaux
aquacoles a été développée par I'utilisation des isotopes stables du strontium. Cette démarche
est totalement ancrée dans I'engagement méme de I'équipe CHROME dans le cadre de laquelle
cette thése a été réalisée et qui promeut l'interdisciplinarité.

Ce projet de recherche a ainsi été organisé en cing grandes étapes, correspondant chacune a
un chapitre de ce mémoire :
i) Le premier chapitre positionne le contexte et la problématique des déchets industriels chlo-
rurés, gu'ils soient liquides ou solides.

i) Le deuxieme chapitre introduit et justi e les critéres de sélection des végétaux de cette étude
ainsi que la démarche mise en place pour le développement des procédés épuratoires.

iii) Le troisieme chapitre s'intéresse a I'étude de la déchloruration d'un ef uent contaminé au
NaCl par I'espéce Phragmites australis en testant différents stades de croissance des plants.

iv) Le quatrieme chapitre vise a caractériser la capacité des Phragmites australis , Typha latifolia
et Juncus maritimus a déchlorurer un sédiment portuaire.

V) Le cinquieme et dernier chapitre s'intéresse a la protection de la biodiversité en mettant en
place une méthode de contrble de l'origine géographique des végétaux pour éviter l'intro-
duction d'especes invasives via les échanges commerciaux.



Chapitre 1

Les déchets chlorurés

« Le dernier siécle de notre
existence a laissé derniére lui plus
d'ordures que nous n'en avions
produites en plusieurs millions
d'années. »

Ronald Wright

Artiste, écrivain, Historien, Scienti que (1948 -)
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CHAPITRE 1. LES DECHETS CHLORURES

1.1 Leschlorures dans I'environnement

Chague année, des ux de l'ordre de 140 milliards de tonnes d'ions chlorures (Cl  7) seraient mo-
bilisés dans les cycles biogéochimiques de surface (S CHLESINGER[2004]). Ces ions sont principa-
lement générés dans le contexte de deux processus majeurs. Le premier est un processus naturel :
il s'agit de I'érosion des roches, principalement en milieu cétier, de leur lessivage par les précipi-
tations ou par les eaux de surface ou souterraines, ainsi que par les eaux de mer. Ces phénomeénes
vont permettre la dissolution de sels de chlore déja présents dans l'environnement et libérer les
ions chlorures qui pourront étre mobilisés et iront s'accumuler, a l'issue de différents processus
biogéochimiques, dans différents réservoirs terrestres de surface (pédosphére, hydrosphére et bio-
sphére). On parle alors de salinisation de ces réservoirs, le terme de salinisation faisant néanmoins
référence a des phénomeénes plus complexes d'enrichissement en différents ions salins. Ce phé-
nomene naturel est par ailleurs accentué par le réchauffement climatique avec I'augmentation de
la vitesse d'érosion, I'augmentation du niveau de la mer et donc des intrusions marines, ainsi que
par certaines pratiques agricoles telles que l'intensi cation de l'irrigation pour combattre les sé-
cheresses (BONTE et ZWOLSMAN [2010]; DE JONG et D E JONG [2002]; UTSETet BORROTO[2001]). Le
second processus de transfert d'ions chlorures est un processus anthropogénique : de nombreuses
pratiques humaines sont a l'origine d'une salinisation de I'environnement et d'un enrichissement
en chlorures des réservoirs aqueux, organigues ou minéraux. Les modalités agricoles, comme in-
diquées avec une mauvaise gestion de lirrigation dans certains contextes géologiques sont ainsi
reconnues comme responsables de ce phénoméne. De méme, l'industrialisation induit via ses re-
jets solides mais surtout liquides, des ux de sels dans le milieu naturel. Aujourd'hui la vitesse a
laquelle la salinisation se produit est sans précédent (H ERBERTet collab. [2015]) et les causes hu-
maines sont considérées comme la seconde cause majoritaire dans le cycle des chlorures dans
I'environnement (S CHLESINGER[2004]).

La salinisation des milieux est un probléme planétaire qui améne a une dégradation des éco-
systemes et & une perte de biodiversité dans presque toutes les régions du monde; elle constitue
une réelle menace pour I'humanité, pour l'agriculture en premier lieu mais aussi plus largement
pour I'économie mondiale. Dans le contexte de ce processus, les quantités de chlorures concen-
trées dans certains milieux constituent un danger pour I'Homme et les écosystémes. Un enjeu
moins connu de la salinisation concerne la production de "nouveaux déchets", c'est-a-dire de
matrices aqueuses (ef uents) ou solides dont les fortes teneurs en chlorures vont constituer un
frein a leur bonne gestion environnementale et économique. Autour de ce complexe phénomeéne
gu'est la salinisation, cette étude s'intéressera a l'enrichissement en Cl ~ des déchets, le terme «
chloruration » sera alors employé. Ce premier chapitre a pour objectif de préciser les conditions
et les impacts de la chloruration des systemes géologiques en portant un regard poussé sur les
causes de production de déchets chlorurés. |l s'agira également d'estimer les enjeux écologiques
et économiques que représente la gestion de ces milieux et de ces déchets.

1.1.1 Lasalinisation des sols et des eaux et les enjeux des surconcentrations en chlo-
rures

Les données disponibles sur I'état des sols au regard de leur teneur en sels uctuent entre les
auteurs et se précisent avec le temps. La grande variabilité des estimations reléve principalement
du fait que les seuils a partir desquels un sol est considéré comme affecté par un probleme de sels
ne sont pas explicitement dé nis. lls sont basés sur des paramétres variables et délicats a dé nir,
tels qu'une perte de rendement pour les cultures; ils peuvent donc ainsi varier selon les auteurs
mais ne relévent a ce jour en aucun cas de valeurs de teneursen Cl .

La super cie de terres contaminées en sels est estimée entre 800 millions et 1 milliard d'hec-
tares (DALIAKOPOULOS et collab. [2016]; | VUSHKIN et collab. [2019]; L1 et collab. [2019]; W ICKE
et collab. [2011]; YENSEN et BIEL [2006], dont environ 62 Mha de terres cultivées, soit la super cie
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de la France (QADIR et collab. [2014], FAO 1) et 20 4 30 Mha gravement affectées (FAO 2) (Figure 1.1).
Cette surface augmente par ailleurs avec le temps aI'échelle de la planéte (M ETTERNICHT et ZINCK
[2003], FAO?), selon une vitesse estimée entre 5,7 ha/minet 11,4 ha/min % *. Sur les deux derniéres
décennies, entre 1995 et 2014, |la super cie des terres affectées par le sel est passée de 45 millions
d'hectares a 62 millions d'’hectares (Q ADIR et collab. [2014]), ce qui représente une augmentation
moyenne de 1,4 ha/min sur 20 ans. Les valeurs de 5,7 ha/min a 11,4 ha/min sont celles évaluées
sur ces dernieres années et dénotent de I'accélération du phénomeéne.

Concernant I'hydrospheére, la quantité d'eau disponible sur Terre est estimée a 1,386 milliard
de km?3 et 97 % de ce volume correspond a de I'eau salée. Sur les 3 % d'eau douce disponible, une
majorité est inutilisable et in- ne , sil'eau présente dans I'atmosphére est exclue, seul un volume
de 12500 km? est disponible pour 'homme (1,25 ¢10'6 litres) sous forme de lacs, riviéres et nappes
(GLEICK [1993]; SHIKLOMANOV [1993]). Cette ressource est par ailleurs inégalement répartie dans
le monde. Alors que 9 pays concentrent 60 % de cette ressource, quatre milliards de personnes
sont annuellement confrontés a des pénuries d'eau douce (M EKONNEN et HOEKSTRA[2016]).

FIGURE 1.1 — Carte mondiale des sols touchés par la salinisation par type et gravité (Reproduit depuis W  ICKE
et collab. [2011] avec la permission de RSC Publishing).

Les zones au climat aride et semi-aride sont les plus confrontées au probléme de la salinisation
des sols du fait des forts taux d'évaporation/évapotranspiration entrainant des remontées d'eau
par capillarité, un lessivage des roches et minéraux, et la concentration des sels en surface (M ILLS
et collab. [2013]; W iLLIAMS [1999]). Les milieux insulaires sont quant a eux menaceés par les intru-
sions d'eau marine dans les nappes ou la remontée des biseaux salins. Leur situation est d'autant
plus préoccupante, gu'ils renferment des espéces endémiques qui peuvent se trouver fragilisées
par ces déséquilibres (H ARTERet collab. [2015]).

Lactivité humaine peut également étre responsable ou facteur d'accélération de la salinisa-
tion. Dans le secteur agricole par exemple, de mauvaises gestions de lirrigation sont pointées
comme causes de la salinisation des terres cultivées. Notamment, dans le contexte ou la popula-
tion n'a pas d'autre choix que d'utiliser les réservoirs d'eaux non douces pour l'agriculture. Lap-

1. "Perspectives par grand secteur"”, de FAO, www.fao.org, consulté le 25/09/2020

2. "Ameélioration de la production irriguée”, de FAO, www.fao.org, consulté le 25/09/2020

3. "World Losing 2,000 Hectares of Farm Soil Daily to Salt-Induced Degradation", de Terry Collins (2014),
www.unu.edu, consulté le 25/09/2020

4. "Farm salt poisoning costs $27 billion annually”, de Fred Pearce (2014), www.newscientist.com, consulté le
25/09/2020.
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port d'eaux saumatres voire salées aux cultures est responsable d'un enrichissement marqué des
terres en chlorures. De mauvaises gestions de l'irrigation peuvent conduire a I'abandon de par-
celles agricoles. Selon la FAO, la perte annuelle de parcelles réservées a la culture alimentaire est
comprise entre 0,25 et 0,5 millions d'hectares (FAO ®). A des niveaux de contamination plus faibles,
les ions chlorures diminuent la fertilité des sols (E LIASSON et collab. [2010]; EYNARD et collab.
[2005]) et donc les rendements agricoles. Ces pertes de rendement sont estimées en moyenne a 20
% a I'échelle mondiale et peuvent atteindre 32 & 63 % en fonction des cultures (A SHRAFet HARRIS
[2005]; IviTs et collab. [2013]; Q ADIR et collab. [2014]; T RIPATHI [2009]). Ces problématiques sont
anciennes, avec par exemple une perte de rendement de pres de 60 % pour la culture de I'orge
sur la période de -2400 a -1700 a cause de la salinisation des parcelles (G ELBURD [1985]). Ainsi,
par le passé, I'espece humaine a di adapter ses cultures et donc son alimentation. Aujourd'hui le
méme probléme se présente (C HEESEMAN [2016]) et des recherches s'effectuent pour déterminer
les cultures les plus adaptées en vue de l'augmentation des teneurs en ions salins (A SHRAFet col-
lab. [2008]; FAYEet collab. [2016]; L ocoNsoOLEet collab. [2019]). Toutefois, avec I'accélération de ce
phénomene, les conséquences ne se voient plus maintenant sur 700 ans, mais sur des périodes de
l'ordre de la dizaine d'années de par l'intensi cation de I'agriculture, I'anthropisation des milieux

et le changement climatique (M AsouD et KoIKE [2006]).

En effet, d'autres facteurs anthropiques peuvent engendrer ou accélérer la salinisation des sols
et des cours d'eau : ainsi les rejets industriels (K AUSHAL et collab. [2013]), I'utilisation des sels de
voirie (F INDLAY et KELLY [2011]; KAUSHAL et collab. [2018]) ou encore le déversement acciden-
tel d'eaux usées salines provenant, par exemple, de la production de gaz de houille et d'huile de
schiste (VENGOSH et collab. [2014]) sont reconnus comme des causes humaines de la salinisation.
Ces rejets, au-dela de leur contribution au phénomene global de salinisation, peuvent conduire a
la production de déchets dont la gestion souléve aujourd’hui de nombreuses questions environ-
nementales mais aussi économiques.

A cause de l'anthropisation, la salinisation des milieux s'est accélérée et ces derniers se dé-
tériorent a une vitesse sans précédent, ne laissant plus le temps aux écosystemes de s'adapter
(CANEDO-ARGUELLESet collab. [2013]; H INTZ et RELYEA[2019]). Leur dégradation entraine une
perte de biodiversité, la vulnérabilité des ressources en eaux, une diminution de rendement pour
les cultures voire la stérilisation des sols ainsi que d'autres conséquences néfastes pour le tissu
socioéconomique (C ANEDO-ARGUELLESet collab. [2016]; M usTARI et KARIM [2014]). Ainsi, a terre,
les ions chlorures peuvent étre considérés comme un contaminant au sens de la dé nition de
la convention d'OSPAR ("Toute substance décelée dans un lieu ou elle ne se trouve pas norma-
lement"). Dans certains cas ils peuvent vulnérabiliser les ressources en eau et sont alors évalués
comme des polluants. C'est notamment le cas pour les nappes souterraines de la Moselle et d'Al-
sace (DIRECTIVE CADRE EUROPEENNE [2013a,b]; NGUYEN-THE et collab. [2012]) ou la Conven-
tion pour la Protection du Rhin contre la pollution par les chlorures, aussi appelée la Convention
"Chlorures", a d0 étre mise en place pour les protéger.

La contamination des milieux en sels perturbe I'équilibre des écosystémes et I'augmentation
de leurs teneurs est considérée comme une des plus grande cause de perte de biodiversité (B RIGGS
et TAws [2003]; HALSE et collab. [2003]; POHER et collab. [2017]; REID et collab. [2019]). Parmi
les sels, les ions chlorures sont reconnus pour impacter directement les espéces. Par exemple,
les organismes d'eau douce ne peuvent supporter des concentrations de plus de 860 mg/l pour
une contamination ponctuelle et de plus de 230 mg/l pour une contamination chronique (H UNT
et collab. [2012]). Chez les végétaux cela se traduit par une réduction de leur croissance voire
leur nani cation ou leur mort si la concentration est trop importante (A DAM [1958]; DYKYJOVA
et PAZOURKOVA [1979]; GEILFUS [2018]; LI et collab. [2017]; M ARSCHNER[2011]). De plus, via la
chaine trophique, la faune est aussi mise en péril par la consommation excessive des ions ClI
qui peut entrainer des changements morphologiques ou la réduction des taxons (H  ART et col-
lab. [1991]; HINTZ et RELYEA[2017]; KOTALIK et collab. [2017]; M AzzONE [2018]; PINDER et collab.

5. "Amélioration de la production irriguée”, de FAO, www.fao.org, consulté le 25/09/2020
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[2005]; SMITH et collab. [2007]; SowA et KRODKIEWSKA[2020]; WALLACE et BIASTOCH [2016]). Des
especes exotiques, plus adaptées aux nouvelles conditions de salinité vont apparaitre et modi er
les habitats écologiques engendrant ainsi des conditions plus contraignantes pour les espéces ini-
tialement présentes (D EMOPOULOS et SMITH [2010]; FINLAYSON et collab. [2013]; RADKE et collab.
[2003]; SowA et KRODKIEWSKA[2020]). Des chainons de la chaine trophique peuvent disparaitre
rendant la macrofaune — généralement plus tolérante aux sels — a son tour vulnérable (C  ASTILLO
et collab. [2018]; CUTHBERT et collab. [2019]; FINLAYSON et collab. [2013]; H INTZz et collab. [2017]).
A linverse, la réduction des concentrations en sels et notamment des ions chlorures, améliore la
qualité des milieux et augmente la biodiversité (B ATHE et CORING [2011]).

Les populations et les gouvernements sont informés de ce phénomeéne mais n'ont parfois pas
d'autre choix que de consommer de la nourriture ou de I'eau saumatre ou salée malgré leur per-
ception du danger (D Avis et PARVEY[1986]; HAw et collab. [2000]; SARWAR et KHAN [2007]). En
effet, la consommation chronique de sels présente une augmentation des risques de 20 a 40 %
pour la santé de I'Homme, risques aujourd'hui bien identi és (T RIPATHI [2009]). Parmi eux des
maladies dermatologiques, la perte de cheveux, la diarrhée, le choléra, des maladies gastriques ou
encore de I'hypertension (J ABED et collab. [2018]). Les personnes les plus concernées étant les en-
fants et les femmes enceintes, ces derniéres pouvant aussi souffrir d'éclampsie ou pré-éclampsie,
complication majeure pouvant amener a la mort de la mére etde I'enfant (K HAN et collab. [2011];
SHAMMI et collab. [2019]).

Aujourd'hui le colt annuel de la salinisation des terres cultivées a I'échelle mondiale est estimé
a 27,3 milliards de dollar en ne prenant en compte que les pertes de rendement (Q  ADIR et collab.
[2014]). Et a des échelles plus locales ces pertes sont de plusieurs millions avec par exemple 4,3 M$
pour le bassin d'Arkansas (USA) (H ouk et collab. [2006]) et 37 M$ pour la région d'Haryana (Inde)
(DATTA et DE JONG [2002]). En addition a ces pertes de rendement, des dommages en cascade
sont aussi observés, comme par exemple la perte d'emplois de I'ordre de 50 a 80 jour tomme/ha
(TRIPATHI [2009]). De plus, les infrastructures font aussi les frais de ces contaminations avec une
détérioration accélérée des conduites et des installations  ©.

Pour combattre ce éau, plusieurs stratégies ont été étudiées dont 'amélioration des sols par
amendements (organiques, phosphogypse, zéolite, etc.) permettant d'augmenter la fertilité des
sols (AL-BusAIDI et collab. [2008]; D IATTA et collab. [2019]; DIOP et collab. [2019]; G HAFOORet col-
lab. [2011]; OUAMANE [2019]), la rotation de culture (R EINA et collab. [2017]; W U et collab. [2008]),
I'amélioration de l'irrigation et du drainage (C ~ UEVASet collab. [2019]; RHOADES[1997]; WICHELNS
[1999]) ou encore la phytoremédiation de ces sols (D EVI et collab. [2008]; FENG et collab. [2020];
SRIVASTAVA[2020]). Toutefois chacune de ces méthodes a un codt et elles sont aujourd’hui ma-
joritairement employées pour répondre aux symptdmes. Ainsi elles ne sont pas des solutions pé-
rennes avec l'accélération du phénomene. Pour y répondre de maniéere durable il faut donc s'inté-
resser aux causes, c'est-a-dire identi er les plus grandes sources de rejets de sels dans I'environ-
nement et les contraindre.

1.1.2 Lesrejets salins et la problématique des déchets chlorurés

Les rejets chlorurés provenant des activités humaines peuvent étre de deux natures, solide
ou liquide. lls génerent des apports de chlorures importants dans I'environnement de I'ordre de
quelques millions de tonnes annuellement (RECORD [2004]). Pour endiguer le phénomene de la
salinisation des milieux et préserver les ressources — d'un point de vue écologique et économique —
il est primordial de contréler et limiter ces rejets, tout comme de leur trouver une liere de gestion
adaptée.

Les rejets sont considérés comme des déchets au sens de l'article L541-1-1 du code de l'en-
vironnement, de ce fait les producteurs ou détenteurs se doivent de les traiter. Dans le cas des
déchets solides chlorurés, seuls les sédiments maritimes dragués seront étudiés dans le cadre de

6. "Colorado River Basin Salinity Control Project", www.usbr.gov, consulté le 25/09/2020
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ce travail. En effet, les récentes Iégislations francgaises dans le domaine maritime impactent forte-
ment le devenir des sédiments dragués et leurs teneurs en ions chlorures sont un frein a l'utilisa-
tion aux traitements conventionnels (J Esuset collab. [2014]). A la vue des volumes de sédiments
dragués annuellement et des teneurs en ions chlorures, ce secteur est fortement impacté par la
nécessité réglementaire de trouver une liere ef cace d'un point de vue environnemental et éco-
nomiquement soutenable.

1.1.2.1 Les ef uents chlorurés

L'agriculture représente le secteur le plus consommateur d'eau (86,2 %), et, en lien avec cette
consommation, représente a lui seul 62,6 % des rejets liquides mondiaux (S HIKLOMANOV [1993]).
Ce secteur utilise des chlorures principalement sous forme de KCI dans le but d'apporter du po-
tassium pour fertiliser les sols (K AFKAFI et collab. [2001]). Bien qu'introduit sur les terres en faible
concentration (10 a 37 mg/l), les quantités totales de ce fertilisant cumulées dans le domaine agri-
cole se trouvent importantes (K ELLY et collab. [2012, 2010]; PANNO et collab. [2005]). Par exemple,
les ux annuels d'ions CI ~ pouvant étre imputés a I'agriculture (fertilisation au KCI) dans I'lllinois
sont estimés a 373000 tonnes, soit 24,5 % de I'ensemble des ux (K ELLY et collab. [2012]).

Le secteur de l'industrie ne représente quant a lui que 4 % dans la consommation d'eau; il
géneére cependant prés d'un quart des rejets liquides mondiaux (S HIKLOMANOV [1993]). 3,3 Mt de
NaCl sont ainsi rejetées chaque année par les industriels faisant de ce secteur la principale source
de chlorures via ses rejets. Les autres sources également reconnues productrices de rejets salins
sont répertoriées dans le domaine de la voirie (rejets des sels déversés en période hivernale — 400
000-1 000 000 t NaCl/an) et dans le domaine domestique (rejets des eaux domestiques — 710 000 t
NaCl/an) (RECORD [2004]).

Aujourd'hui il n'existe pas de réglementation nationale sur la concentration en ions chlorures
dans les rejets industriels, méme pour a I'échelle des ICPE (Installations Classées pour la Protec-
tion de I'Environnement). Les valeurs limites d'émission sont dé nies sur arrété préfectoral apres
étude d'impact sur le milieu environnant. La France s'est engagée pour atteindre le bon état des
masses d'eau (eau de surfaces et souterraines) via la Directive cadre sur I'eau. Ainsi la valeur de
250 mgl/l est généralement dé nie pour les eaux de surface d'apres les valeurs de la norme pour
l'alimentation en eau potable (Arrété du 11 janvier 2007 relatif aux limites et références de qualité
des eaux brutes et des eaux destinées a la consommation humaine). Pour les masses d'eaux souter-
raines, la présence d'évaporite ou d'intrusion marine rend la généralisation d'un seuil compliquée
et des limites sont dé nies au cas par cas. Les industriels rejetant en milieu naturel raccordent
leurs ef uents a des cours d'eau et ne doivent pas modi er la qualité physico-chimique de ces
eaux outre mesure. De par la dilution de I'ef uent dans les grands cours d'eau, des concentrations
de l'ordre de 4 & 5 g/l peuvent étre tolérées en complément d'un seuil sur les ux journaliers (Arrété
du 24 aolt 2017 sur les dispositions relatives aux rejets de substances dangereuses dans I'eau en
provenance des installations classées pour la protection de I'environnement). Dans le cas ou l'ef-
uent est & destination d'une station d'épuration, les valeurs limites d'émission sont plus faibles,
de l'ordre de 500 mg/l (Communication personnelle, Ingénieur R&D d'un bureau d'étude).

En cas de non-respect des seuils de rejets des textes de loi, les industriels sont sanctionnés a
minima par des obligations d'arrét brusque de leur production, comme ce fut le cas pour l'usine
de StL6 ', ou méme de fermeture de leurs sites. La premiére réaction des industriels consiste donc
a limiter les concentrations de chlore dans leurs procédés. Par exemple EDF a remplacé le HCI uti-
lisé pour le traitement antitartre de la centrale nucléaire de Cattenom par de I'HF et a réduit ainsi
ses rejets de chlorures de 3 371 t & 609 t entre 2015 et 20178, Ces restrictions réglementaires pour-
raient a I'avenir étre renforcées. En effet, dans le contexte actuel du réchauffement climatique, une

7. Rapport de l'inspection des installations classées concernant la société CARGILL FRANCE SAS, 1 €' septembre
2017

8. Rapport annuel 2017 de surveillance de I'environnement-Centre Nucléaire de Production d'Electricité de Catte-
nom
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diminution de l'alimentation et de la recharge des cours d'eau pourrait étre observée (B ENISTON
[2012]; BENISTON et STOFFEL [2014]; Huss [2011]; JEAN-BAPTISTE et collab. [2020b], rapport du
GIEC du 8 octobre 2018), entrainant ainsi un potentiel abaissement des valeurs limites d'émis-
sion. Dans le cas ou une modi cation du procédé n'est pas possible, le traitement des ef uents
chlorurés devient impératif.

Parmi les industries générant le plus d'ef uents salins, trois secteurs peuvent étre identi és :
I'agroalimentaire, I'industrie du cuir et l'industrie pétroliere (L EFEBVREet MOLETTA [2006]; RE-
CORD [2004]). Dans l'agroalimentaire le sel est utilisé comme conservateur et exhausteur de go(t.
Ainsi les entreprises produisant des légumes en conserves font partie de celles générant le plus
de pollution saline. De méme, le lavage des poissons péchés en mer est une des autres sources
importantes de ce secteur. Concernant le travail du cuir, la préparation des peaux est un travail
se déroulant en plusieurs étapes dont certaines impliquant I'utilisation de solution hypersalines
dont les concentrations peuvent aller jusqu'a 80 g/l de NaCl. En n, le raf nage du pétrole brut
crée des ef uents lors des étapes de décantation qui ont des salinités variées allant de I'eau douce
a plus de trois fois celle de I'eau de mer (L EFEBVREet M OLETTA [2006]).

TABLEAU 1.1 — Exemples de concentrations en ions chlorures dans les ef uents générés en fonction des
secteurs d'activités.

e Concentration en L
Secteur d'activité Référence
chlorure (mg/l)

KELLY et collab. [2010]; PANNO et collab.

Agriculture 10-37 [2005]
e FyFeet collab. [2016]; PANNO et collab.
Bétail -2
el 300-2000 [2006]; SMOROK [2016]
Textile 1200-1700 EREMEKTAREet collab. [2007]; M ANIVASAGAN

et collab. [2017]; TARAet collab. [2019]

Exploitation pétroliere KAUSLEYet collab. [2017]; REHMAN et collab.

2000-5000

(faible concentration) [2018]
Décharges municipales 1000-7000 N EGI et collab. [2020]; PANNO et collab. [2006]
Salage des routes 1500-9000 KELLY et collab. [2010]
Tannerie (ef uent dilué 2000-9000 ABBASet collab. [2011]: SABUMON [2016]
toutes eaux)
T o
annerie ((,eta,pes du 8000-28000 BosNic et collab. [2003]; SAMAKE [2008]
procédé)
Exploitation de gaz et
. HENSELet collab. [1989]; KAUSLEYet collab.
petrole (haute 10000-50000 [2017]; L1 et collab. [2006]
concentration)

DUONG et collab. [2015]; KORNGOLD
Osmose inverse 8000-50000 et collab. [2009]; T AMER et collab. [2004];
UMAR et collab. [2016]

Les gammes de concentrations des ef uents générés par le secteur industriel sont donc hété-
rogenes et dépendent du secteur d'activité, des techniques utilisées et du site d'exploitation (Ta-
bleau 1.1). Par exemple, dans le cas des décharges municipales a I'échelle des USA, des mesures
ont montré des concentrations moyennes de chlorures comprises entre 1000 et 3000 mg/l durant
les premieres années d'exploitation, pouvant évoluer dans le temps. Toutefois des valeurs supé-
rieures a 6000 voire 27000 mg/l ont pu étre mesurées sur certaines installations (P ANNO et collab.
[2006]; Roy [1994]), soit des concentrations pouvant excéder celle I'eau de mer (environ 19350
mg/l dions Cl 7). De méme, dans le cas des tanneries, les concentrations en Cl ~ des ef uents uc-
tuent selon les étapes de production : comprises entre 4000 et 8000 mg/l lors des étapes de pela-
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nage, elles peuvent atteindre 14000 a 28000 mg/l dans les étapes de trempe, de tannage ou encore
de décon tage (B osNiIc et collab. [2003]; SAMAKE [2008]). Les ef uents de ces étapes de prépa-
ration sont cependant régulierement dilués avec d'autres ef uents du site pour tendre vers une
concentration moyenne de 2000 a 6000 mg/l. Cependant, suivant les pays et la mise en ceuvre
de procédé différents, une grande variabilité des concentrations des ef uents peut étre observée.
Ainsi, en Inde, les teneurs en ions chlorures dans les ef uents de tannerie s'avéerent plus impor-
tantes, avec des valeurs moyennes comprises entre 6000 et 9500 mg/l (S ABUMON [2016]).

De cette maniére, de nombreuses entreprises générent des ef uents salins. Les concentrations
qui peuventy étre retrouvées sont trés hétérogénes et dépendent non seulement des secteurs d'ac-
tivités, mais aussi des procédés mis en place et de la localisation des installations. Ces ef uents,
bien que pouvant atteindre ponctuellement sur certaines étapes des procédés des concentrations
de plus de 80 g/l de NacCl, soit 48 g/l dions Cl -, ont généralement des concentrations moyennes
comprises en dessous de 15000 mg/l d'ions chlorures gu'il sera nécessaire de traiter par la suite.

1.1.2.2 Lesdéchets solides : cas des sédiments de dragage

Les rejets liquides que sont les ef uents ne sont pas les seuls déchets salés que produisent les
industriels. D'autres déchets solides, et notamment des boues salées, peuvent étre produits. Ces
derniéres sont généralement issues des installations de traitements avec par exemple les boues
de station d'épuration, les gateaux de ltration chargés en sels ou les Résidus d'Epuration des Fu-
mées d'Incinérateurs d'Ordures Ménageéeres (REFIOM) (RECORD [2004]). Un autre déchet solide
salé peut étre ajouté a cette liste et est typique des littoraux, il s'agit des sédiments marins dra-
gués et pollués (SDP) qui doivent étre ramenés a terre pour leur traitement. La France, de par son
important trait de c6te est particulierement concernée par ce déchet et les problématiques sous-
jacentes.

En milieu cbtier, les matieres en suspensions (MES) peuvent étre d'origine naturelle, associée
notamment a I'érosion le long d'un chenal ou du littoral, ou d'origine anthropogénique, issues
des rejets industriels, urbains ou en provenance des bateaux. Ces particules présentes dans l'eau
se déposent ensuite dans les fonds, et conduisent & une augmentation du niveau du fond ma-
rin, c'est la sédimentation. Les ports, situés dans des estuaires, sont particulierement touchés par
l'accumulation de ces sédiments, appelé envasement. Ce phénoméne naturel se déroule conti-
nuellement dans le temps et estimpacté par de nombreux facteurs (E  YSINK[1989]; LANGENDOEN
[1994]; WINTERWERP[2005]).

Bien entendu, la concentration en MES (D E N1Jset collab. [2009]; VAN M AREN et collab. [2009])
est le principal facteur de I'envasement. Cette concentration dépend des phénomenes naturels,
notamment de I'érosion des roches fortement dépendante des climats (D EJONG et D E JONG [2002]),
et des transports par les euves et cours d'eaux. Les estuaires sont des zones propices a I'enva-
sement : un fort gradient de salinité existe avec la rencontre entre I'eau douce et I'eau de mer
créant une zone avec un grand ralentissement de la vitesse de I'eau. La concentration en MES
dépend également des apports non naturels, une augmentation peut notamment étre observée
lors des rejets des ef uents industriels ou agricoles dans le milieu récepteur qui peuvent contenir
directement des MES ou des nutriments pouvant entrainer des blooms algaux (R OwAN et collab.
[2012]). Les activités anthropogéniques remettent aussi les sédiments en suspension, comme par
exemple le passage de grands bateaux dans les canaux ou les opérations de dragage dans les ri-
vieres (DE JONG et DE JONG [2002]; SCHOELLHAMER [1996]).

L'envasement importune de nombreux gestionnaires de ports dont la mission principale est
de fournir aux bateaux des conditions d'acces favorables au commerce comme au tourisme (W IN-
TERWERP[2005]). Or I'accumulation de sédiments en fond de port entrave cette fonction premiére
puisqu'au | des ans la profondeur marine diminue. En effet, bien que I'envasement puisse étre
réduit par certains dispositifs comme par exemple la mise en place de murs dé ecteurs de courant
(CWD, Current De ecting Wall en anglais), en bord de mer ils sont insuf sants et des envasements
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de 1 a 2 m/an peuvent étre observés (Tableau 1.2), (D E Kok [2001]; VAN DER M ADE [1957]; RA-
KHORST[1982]). Les gestionnaires de ports sont alors dans I'obligation de prendre des mesures, et
notamment d'effectuer périodiguement le dragage des fonds. Ces opérations peuvent également
étre réalisées dans le cadre d'opérations d'aménagement ou d'agrandissement des infrastructures.
Pour ce faire, des déclarations ou demandes d'autorisation décennales pour le dragage doivent
étre effectuées auprés des préfectures (Arrété du 30 mai 2008 xant les prescriptions générales
applicables aux opérations d'entretien de cours d'eau ou canaux soumis a autorisation ou a dé-
claration). Dans ce contexte, et dans une approche de gestion des sédiments issus des opérations
de dragage, la présence de chlorures dans les sédiments va s'avérer étre un frein a de nombreuses
démarches environnementales et économiques.

TABLEAU 1.2 — Volume de sédiment déposé et envasement de différents ports autour du monde.

Pays Port Volume Envasement Référence
y (10% m3/an) (m/an)
USA (Floride) Mayport 0,38 0,75 H EADLAND [1991]
Indonésie Bintulu
0,077 0,1 HYDRAULICS[1991
(Sarawak) (1982-1988) [ ]
New Mangalore
Inde (Kerala 0,9 0,8 HYDRAULICS[1991
( ) (1982-1997) [ ]
Allemagne Bisum 0,034 1,3 NASNER[1992, 1997]
Allemagne )

. Wilhelmsh 1,1 1, N ASNER[1992, 1997
(Baie de Jade) ilhelmshaven 5 S [1992, 1997]
Pavs bas IImuiden 0,65 sable 0,15 sable DE Kok [2001];

y (1980-2000) 3,2 vase 0,8 vase RAKHORST[1982]
Pays bas ljmuiden (1950) 0,3 sable 0.2 sable VAN DER M ADE [1957]
y ] 1,2 vase 0,8 vase

Pour déterminer le devenir des sédiments dragués, des analyses physico-chimiques sont réa-
lisées en amont de l'opération, en différentes zones du port. En effet, les caractéristiques des sédi-
ments peuvent varier considérablement entre les ports et au sein méme d'un port.

— D'un point de vue de leur nature physique, des différences granulométriques peuvent étre
observées. De nombreuses classi cations granulométriques existent, avec par exemple celle
de Wentworth ou la norme NF P18-560 ou celle de Buchanan qui sera utilisée dans cette
étude (BUCHANAN [1984]). D'apres cette derniére classi cation, les sédiments peuvent étre
séparés en six classes : le gravier (2000-4000&m), le sable grossier (500-2000 &m), le sable
moyen (250-500 &m), le sable n (63-250 &m), le limon (40-63 &m) et l'argile (<40 &m). De
plus, en fonction du pourcentage de fraction ne (<63  &m) dans le sédimentil est possible de
donner une dénomination au sédiment d'aprés la classi cation d'lbouily (I BOUILY [1981)).
Certains fonds portuaires sont constitués majoritairement de sables, comme par exemple
I'intérieur du port de Carthagene en Espagne (C ASADO-M ARTINEZ et collab. [2006]), alors
gue d'autres ont des dominantes en vases comme c'est le cas pour le port d'ljmuiden (Pays
bas) ou la région méditerranéenne (C ASADO-M ARTINEZ et collab. [2006]; D e Kok [2001];
VAN DER M ADE [1957]; RAKHORST[1982]). Les fractions nes étant généralement plus conta-
minées de par la plus grande surface libre et le grand nombre de sites de sorption (C ASADO-
M ARTINEZ et collab. [2006]), il en ressort une composition chimique des sédiments marins
également hétérogene selon les ports, et partiellement reliée a la granulométrie.

— D'un point de vue chimique, les teneurs en éléments minéraux ou organiques peuvent uc-
tuer au sein des sédiments ceci en étroite relation avec leur origine. De fortes concentrations
en métaux et en hydrocarbures (PAH, HCT) peuvent étre notamment retrouvées en lien avec
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les activités portuaires, comme la maintenance des bateaux, les fuites depuis les réservoirs,
['utilisation de peintures antifouling présentant des biocides (M ARTINEZ-LLADO et collab.
[2007]). Ainsi, les aires de carénage sont marquées par de fortes concentrations en tributy-
[étain (TBT) et en cuivre. Lactivité du port joue donc sur la qualité de ses sédiments ainsi
gue l'industrialisation du bassin versant (K Him et collab. [2018]; M AMINDY -PAJANY et col-
lab. [2010]; REPOM [2009]; Yu et collab. [2017]). De méme, comme indiquée ci-dessus, la
granulométrie des sédiments est corrélée a leur contamination avec des teneurs en pol-
luants plus importantes dans la fraction ne (C ASADO-M ARTINEZ et collab. [2006]). Concer-
nant les teneurs en ions Cl 7, elles uctuent de la méme maniere avec des concentrations
de l'ordre de 6000 mg/kg sec pour les sédiments sableux et peut atteindre jusqu'a plus de
30000 mg/kg sec pour les sédiments a dominante de vases (A zRAR[2014]; BELMONT et collab.
[2016]). Les chlorures n'‘étant pas considérés comme un contaminant des sédiments por-
tuaires tant qu'ils sont en mer, leur concentration n‘est donc pas mesurée en amont des
opérations de dragage. Ce n'est que pour les sédiments marins dragués et pollués (SDP) ra-
meneés a terre que cette mesure sera effectuée et que les valeurs seront considérées pour la
gestion et le devenir de ces matériaux.

La caractérisation des sédiments est une étape déterminante pour la dé nition de leur liere
de gestion. Ces liéres sont notamment encadrées par de nombreux textes de loi qui visent la
protection du milieu marin. La France s'est engagée dans cette protection, aux cotés d'autres pays,
via la rati cation de conventions :

— La convention de Londres en 1976 puis sur son protocole d'application en 1996.
— Laconvention de Barcelone en 1978 s'appliquant sur I'ensemble de la Méditerranée.

— La convention OSPAR (OSlo-PARIis) pour la protection du milieu marin de I'Atlantique du
Nord-Est en 1992 sur la prévention de la pollution des mers par les opérations d'immersion
qui reprend la convention d'Oslo (15 février 1972).

Ces conventions ont permis la mise en place de seuils de pollution des mers et océans (seuils
GEODE N1 et N2 selon I'Arrété du 14 juin 2000 (relatif aux niveaux de référence a prendre en
compte lors d'une analyse de sédiments marins ou estuariens présents en milieu naturel ou por-
tuaire) puis de I'Arrété du 9 aolt 2006 (relatif aux niveaux a prendre en compte lors d'une analyse
de rejets dans les eaux de surface ou de sédiments marins, estuariens ou extraits de cours d'eau ou
canaux) et du Titre 1V-4.1.3.0 de I'Article R214-1 du Code de I'Environnement) et stipulent notam-
ment que toute substance dont I'immersion est envisagée doit faire I'objet d'un permis (art. L.218-
43 et L.218-44 du code de I'environnement). Dans ce contexte les sédiments de dragage peuvent
étre rejetés en mer (opération nommée clapage) loin des cotes que sous réserve des respecter les
seuils GEODE N1 et N2 qui visent de nombreux éléments minéraux et organiques (Tableau 1.3).
Ces seuils sont aujourd'hui encore en vigueur et les déclarations ou autorisation de clapage font
of ce de permis d'immersion, depuis I'ordonnance du 18 juillet 2005. Ainsi, si les teneurs en pol-
luants des sédiments respectent les seuils N1, ces derniers sont clapés en mer, si elles sont com-
prises entre les seuils N1 et N2, une étude complémentaire doit étre effectuée; en n si une des
teneurs dépasse le seuil N2, les sédiments doivent étre rapatriés a terre pour étre traités. La po-
litique francaise n'est pas une exception, la plupart des pays ont adopté une législation similaire
(BURTON JrR[2002]; JAFARABADI et collab. [2017]; SAPOTAet collab. [2012]).

La loi du 20 juin 2016 pour I'économie bleu vient révolutionner ces modes de gestion, impo-
sant notamment au travers de son Article 85 (["A partir du ler janvier 2025, le rejet en mer des
sédiments et résidus de dragage pollués est interdit. Une liere de traitement des sédiments et
résidus et de récupération des macrodéchets associés est mise en place. Les seuils au-dela des-
quels les sédiments et résidus ne peuvent étre immergés sont dé nis par voie réglementaire."])
l'interdiction du clapage des sédiments pollués en réponse a l'observation des effets négatifs sur
la faune et la ore que cette pratique peut engendrer (B OLAM et collab. [2016]; H ARVEYet collab.
[1998]; KATSIARASEt collab. [2015]; PowiILLEIT et collab. [2006]). Néanmoins, cette loi ne précise
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pas les seuils de concentration a partir desquels les sédiments seront a considérer pollués. Unren-
forcement des exigences est cependant attendu, qui conduira & une augmentation des volumes de
sédiments qui seront interdits de clapage et devront étre gérés "a terre".

Actuellement, les volumes de sédiments marins dragués annuellement sur I'Union Européenne
sont estimés entre 200 et 250 millions de tonnes dont entre 20 et 35 Mt (matiére séche) pour
la France (EUROPEAN DREDGING ASSOCIATION [2005]; GROUPE D'ETUDE ET D'OBSERVATION SUR
LES DRAGAGES ET IENVIRONNEMENT [2018]; IFREMER [1999]). La grande majorité des sédiments
dragués en France proviennent des sept grands ports maritimes avec une proportion comprise
entre 80 et 90 % des tonnages dragués sur I'ensemble du pays (GEODE [2018]). Pour exemple, une
moyenne annuelle de 9 Mm 2 de sédiments (environ 5,4 Mt de matiére séche) est draguée dans le
Grand Port Maritime de Bordeaux (G RAND PORT M ARITIME DE BORDEAUX[2017]). Sur 'ensemble
des sédiments dragués seulement environ 10 % sont par la suite rapatriés a terre pour cause de
pollution (valeurs de concentration supérieures a N2 ou N1 avec un impact négatif sur le biotope).

Environ 25 Mt de sédiments sont donc annuellement ramenés a terre suite aux opérations de
dragage en Europe, dont entre 2 et 5 Mt pour la France (E UDA [2005]; FOUCHER [2005]; LE GUERN
et collab. [2004]). Ce chiffre peut fortement augmenter suite a I'Article 85 de la loi du 20 juin 2016
pour I'économie bleu. En France, ces SDP sont considérés comme des déchets selon |'Article L541-
1-1 du Code de I'Environnement. Leur producteur ou détenteur doit donc s'occuper de leur ges-
tion, comprenant les co(ts engendrés et la diffusion de I'information a leur propos (Article L541-2,
Article L541-7, Article L541-9 et Article L.124-1.-I du Code de I'Environnement). Une fois "a terre",
les sédiments sont alors caractérisés chimiquement pour déterminer leur liere exutoire selon la
Iégislation terrestre (Article L541-7-1). Un peu moins de la moitié du volume produit pourra étre
traité a n d'étre valorisé, le reste étant éliminé en installation de stockage.

Les sédiments marins dragués et pollués (SDP) ramenés a terre voient leurs possibilités de
valorisation limitées. Sans prétraitement ils ne peuvent étre employés comme boue d'épandage
ou sol, ils ne peuvent pas non plus étre incinérés; en effet, la présence en concentration plus ou
moins élevées de sels et notamment d'ions Cl ~ estun frein & de nombreuses lieres. Dans lavoie de
l'incinération, lors de la montée en température, de I'acide chlorhydrique (HCI) se forme dans les
fumées, entrainant une dégradation accélérée de l'installation. C'est pourquoi, la limite en chlo-
rures pour l'acceptation de déchets dans les incinérateurs est xée par les arrétés préfectoraux
d'autorisation selon les Articles 7 et 9 de I'Arrété du 20/09/02 relatif aux installations d'incinéra-
tion et de co-incinération de déchets dangereux et est comprise entre 0,5 a 2 %, soit 5000 a 20000
mg/kg (D EBRAY[1997]). Le seuil sur I'ensemble des sels est quant a lui xé entre 10 a 50 g/kg. Les
SDP dépassent régulierement cette limite puisque leurs concentrations en ion CI  ~ sont de l'ordre
de 5 g/kg a plus de 30 g/kg en fonction de leur granulométrie, ainsi en prenant en compte les
autres ions tels que le sodium et le sulfate, les concentrations en sels peuvent atteindre des valeurs
de I'ordre de 9 a 65 g/kg d'aprés la loi de Dittmar.

De méme, bien qu'aucun seuil sur les teneurs en chlorures ne soit dé nit par I'Arrété du 8
janvier 1998 xant les prescriptions techniques applicables aux épandages de boues sur les sols
agricoles, une étude préalable est mandatée et cette derniére met en avant I'in uence néfaste de
cetion empéchant cet emploi.

En matiere de stockage, les lieres de gestion des SDP sont également contraintes par leurs te-
neurs en chlorures. Comme il sera précisé dans la section 1.2.2.2, la contamination des sédiments
peut étre multiple avec notamment des métaux, des métalloides et des composés organiques.
Alors que les seuils N1 et N2 portent sur la concentration intrinséque de I'échantillon (avec attaque
totale), les seuils déterminés pour un stockage a terre se portent principalement sur I'analyse du
lessivat (obtenue par interaction des sédiments tamisés a 2 mm avec de I'eau pendant24 § 0,5 h,
norme NF EN 12457-2) (Arrété du 9 aodt 2006 relatif aux niveaux a prendre en compte lors d'une
analyse de rejets dans les eaux de surface ou de sédiments marins, estuariens ou extraits de cours
d'eau ou canaux, Arrété du 15 février 2016 relatif aux installations de stockage de déchets de sédi-
ments et Arrété du 12 décembre 2014 relatif aux conditions d'admission des déchets inertes). Or
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les métaux, qui représentent la contamination la plus répandue chez les SDP, sont peu mobiles;
Ainsi les concentrations en métaux qui peuvent étre mesurées dans les éluats sont relativement
faibles, inférieures aux seuils xés. Pour les PCB et HAP les seuils des installations de stockage
sont bien au-dessus des seuils N1 et N2. Ainsi, le principal frein pour le stockage est leurs teneurs
en ions chlorures et sulfates. En effet, ces matrices proviennent de la mer et ont donc des concen-
trations tres élevées en ces deux ions, avec des teneurs de l'ordre de plusieurs dizaines de milliers
de mg/kg sec. Par ailleurs, ils se retrouvent aisément dans les éluats étant donné gu'ils sont mobiles
et facilement lessivables (G oLDSCHMIDT [1937]). Or ces éléments peuvent avoir des effets néfastes
sur I'écosystéeme s'ils sont introduits dans de telles proportions. C'est ainsi que les seuils d'accep-
tation en liere de stockage conduisent a classer ces sédiments en tant que déchets dangereux
au-dela de 15 g/kg d'ions Cl = et 60 g/kg d'ions sulfates (60 g/kg concernant la fraction soluble)
(Tableau 1.3).

TABLEAU 1.3 — Seuils réglementaires pour le devenir des sédiments de dragage. Les valeurs données sont
les limites maximales des seuils d'acceptation, les déchets doivent avoir des concentrations inférieures a
ces seuils pour étre acceptés dans la liere indiquée. ISDI = Installation de stockage de déchets inertes
(Arrété du 12 décembre 2014 relatif aux conditions d'admission des déchets inertes dans les installations
relevant des rubriques 2515, 2516, 2517 et dans les installations de stockage de déchets inertes relevant de
la rubrique 2760 de la nomenclature des installations classées), ISDS = Installation de stockage de déchets
de sédiments (Arrété du 15 février 2016 relatif aux installations de stockage de déchets de sédiments) et
ISDD = Installation de stockage de déchets dangereux (Arrété du 30 décembre 2002 relatif au stockage de
déchets dangereux).

Contaminant Loi marine T Loi terrestre ¥ Valorisation T
(mg/Kgs.s.) N1 N2 ISDI ISDS ISDD Sol Epandage
Arsenic (As) 25 50 0,5 2 25

Barium (Ba) 20 100 300

Cadmium (Cd) 1,2 2,4 0,04 1 5 2 10
Chrome (Cr) 90 180 0,5 10 70 150 1000
Cuivre (Cu) 45 90 2 25 100 100 1000
Mercure (Hg) 0,4 0,8 0,01 0,2 2 1 10
Molybdéne (Mo) 0,5 10 30

Nickel (Ni) 37 74 0,4 10 40 50 200
Plomb (Pb) 100 200 0,5 10 50 100 800
Cr+Cu+Ni+Zn 4000
Antimoine (Sb) 0,06 0,7 5

Selenium (Se) 0,1 0,5 7

Zinc (Zn) 276 552 4 50 200 300 3000
PCB totaux 0,68 1 1 50 0,8

PCB congénere 28 0,005 | 0,01
PCB congénere 52 0,005 | 0,01
PCB congénére 101 || 0,01 0,02
PCB congénére 118 || 0,01 0,02
PCB congénére 138 || 0,02 0,04
PCB congénére 153 || 0,02 0,04
PCB congénére 180 || 0,01 0,02

Hydrocarbures 500 5000
(C10aC40)

HAP totaux 50 100
Naphtaléne 0,16 1,13

Acénaphténe 0,015 | 0,26

Acénaphtylene 0,04 0,34

Suite a la page suivante
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TABLEAU 1.3 —Suite de la page précédente

Contaminant Loi marine T Loi terrestre ¥ Valorisation T
(mg/Kgs.s.) N1 N2 ISDI ISDS ISDD Sol Epandage
Fluoréne 0,02 0,28

Anthraceéne 0,085 | 0,59

Phénanthrene 0,24 0,87

Fluoranthéne 0,6 2,85 5
Pyréne 0,5 15

Benzo [a] anthra- 0,26 0,93

cene

Chryséne 0,38 1,59

Benzo [b] uoran- 0,4 0,9 2,5
théne

Benzo [K] uoran- 0,2 0,4

thene

Benzo [a] pyrene 0,43 | 1,015 2
Di benzo [a,h] an- 0,06 0,16

thracene

Benzo [g,h,i] péry- 1,7 5,65

léne

Indéno [1,2,3-cd] 1,7 5,65

pyréne

BTEX (benzéne, 6 30

toluene, ethylben-

zene et xylenes)

BT 0,1 0,4

Chlorure 800 15000 25000

Fluorure 10 150 500

Sulfates 1000 20000 50000

Indice phénols 1

Carbone organique 500 800 1000

total (COT) sur

éluat

COoT 30000 50000 60000

Fraction  soluble 4000 60000 100000

(FS)

T Analyse sur la fraction totale
* Analyse sur lessivat

Il apparait donc que les sédiments portuaires ramenés a terre pour cause de leur contami-
nation ont peu d'exutoires et de liére de valorisation et sont donc majoritairement envoyés en
installations de stockage. Le principal frein a leur réemploi est leur teneur importante en ions Cl
Les volumes a gérer sont importants et sont supposés augmenter drastiquement dés 2025 suite
aux nouvelles réglementations. Pour ne pas surcharger les installations de stockages il est primor-
dial de dé nir des procédés ef caces de traitement de ces matrices. Des procédés économiques et
respectueux de l'environnement sont recherchés.
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1.2 Les traitements conventionnels des déchets chlorurés

1.2.1 Traitement des ef uents chlorurés

De nombreux travaux ont porté sur le dessalement d'eaux saumatres et salées (A TAB et col-
lab. [2018]; BATAINEH [2016]; GHENAI et collab. [2018]; L EE et collab. [2002]; M ONNOT et collab.
[2017]; TsiAKISet PAPAGEORGIOU[2005]). Ces travaux ont eu pour but de dessaler des eaux pour la
consommation humaine dans les zones ou cette ressource est limitée. Ainsi de nombreuses tech-
nigues ont été développées et peuvent étre utilisées pour traiter des ef uents chlorurés (H  ERRERA
et collab. [2006]; K ANG et collab. [2000]; RASINESet collab. [2015]).

Parmi ces techniques, seules trois sont aujourd'hui utilisées a I'échelle industrielle pour traiter
des volumes importants d'ef uents : 'osmose inverse, la distillation et I'électrodialyse (L E GUERN
et collab. [2003Y]). Lors de la distillation, I'eau est volatilisée par chauffage et la vapeur moins char-
gée est condensée; Losmose inverse consiste en la séparation de I'eau et des sels par une mem-
brane semi-perméable a l'aide d'une pression pour contre balancer la pression osmotique ; L'élec-
trodialyse permet une migration des sels a travers des parois semi-perméables sous l'effet d'un
champ électrique.

Concernant la distillation, des procédés de distillation multi- ash (MSF), de distillation a mul-
tiples effets (MED) ou encore la compression mécanique de vapeur (VC) ont été mis au point pour
améliorer les rendements (B UROS [2000]). Ces procédés présentent néanmoins de grands incon-
vénients comme par exemple la nécessité de prétraiter les ef uents, une grande consommation
énergétique, de l'ordre de 55-83 kWh/m 2, ou encore une dégradation rapide des installations lors
du traitement d'ef uents a forte salinité (L £ GUERN et collab. [2003]). Par contre, leur rendement
ne dépend pas de la salinité de I'ef uent.

Alinverse les procédés membranaires comme l'osmose inverse, la nano ltration ou I'électro-
dialyse ont des consommations électriques qui sont fonction des salinités d'ef uent traités (M AU-
REL [2001]). Ces procédés restent moins énergivores avec des consommations de l'ordre de 3 a
4 kWh/m 2 pour de I'eau de mer (19,35 g/l de Cl ~) (LE GUERN et collab. [2003]; ROMERO-TERNERO
et collab. [2005]) et 0,72-1,19 kWh/m 2 pour des salinités plus faibles (6,5 g/l, Usine de El Atabal °).

En n, des techniques plus anecdotiques sont aussi disponibles comme I'utilisation de I'eau
des icebergs ou la congélation, qui repose sur le fait que I'eau douce et I'eau de mer ont des tempé-
ratures de congélation différentes (C HEN et collab. [2020]; L u et Xu [2010]; RicH et collab. [2019]).

Le fonctionnement de tous ces procédés permet de récupérer de I'eau moins chargées enions,
en concentrant notamment les "contaminants” dans les eaux résiduelles. Ces concentrats, aussi
appelés saumures, doivent par la suite étre traités. lIs peuvent étre soumis aux mémes traitements
que l'ef uent (distillation, osmose inverse, électrodialyse, etc.) mais ce circuit engendra la forma-
tion d'un nouveau concentrat (A FRASIABIet SHAHBAZALI [2011]; BARTHOLOMEW et collab. [2017];
JANG et collab. [2014]). In ne, le traitement des concentrats consiste généralement en une éva-
poration et une cristallisation des sels (A HMED et collab. [2000]; RAvIzKY et NADAV [2007]; TUREK
et collab. [2005]).

Ainsi pour traiter convenablement des ef uents contenant des concentrations élevées en ions
chlorures par des techniques conventionnelles il est nécessaire de passer par deux étapes. La pre-
miere permet une réduction du volume de déchet (ef uent) en concentrant les ions dans les sau-
mures et une deuxiéme étape permet de les récupérer par évaporation des saumures. Ainsi cette
chaine de traitements actifs posséde des colts opérationnels importants avec une dégradation ac-
célérée des installations qui exigent des entretiens lourds et réguliers (dont la périodicité dépend
des concentrations de I'ef uent a traiter) (C  HANG [2003]; LE GUERN et collab. [2003]).

La déchloruration des ef uents par les procédés conventionnels est donc couteuse et nécessite
une grande consommation énergétique. Le colt énergétique est tel que de récentes études se sont

9. "El Atabal brackish water desalination plant (Spain)", SUEZ, www.suezwaterhandbook.com, consulté le
25/09/2020
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intéressées au couplage entre les usines de dessalement et les centrales nucléaires a n d'optimiser
ces pratiques (D ONG et collab. [2019]; M ANSOURI et GHONIEM [2017]; RAJPUT et collab. [2017]).
Toutefois I'objectif est de pouvoir dessaler de I'eau de mer ou saumatres pour subvenir aux besoins
en eaux des populations en vue de la raréfaction de cette ressource dans les années a venir et
concerne donc des installations traitant de grands volumes d'eau. Cecin'est donc pas envisageable
pour le traitement des ef uents industriels chlorurés.

1.2.2 Traitement des boues et sédiments chlorurées

Lors du traitement des ef uents chlorurés il est possible que des boues avec de fortes teneurs
en ions CI~ soient générées. Ces boues, considérées comme des déchets, se doivent elles aussi
étre traitées. Leur traitement est proche de celui des sédiments bien que certaines technologies
aient été développées spéci quement pour elles, comme le procédé de déshydratation Déshydrec
développé par EDF (RECORD [2004]).

A nd'abaisser les teneurs enions Cl " les industriels prétraitent leurs SDP pour, par la suite, les
envoyer dans les installations de traitement ou les revaloriser. La plupart des traitements reposent
sur I'élimination de I'eau contenue dans la matrice (séchage), sur son lessivage ou sur une sépara-
tion granulométrique de sa fraction ne laguelle renferme la majorité des contaminants de type
métaux, métalloides ou organiques (A zRAR[2014]; CASADO-M ARTINEZ et collab. [2006]).

Etant donné que la problématique des sédiments marins dragués pollués est soulevée al'échelle
nationale et notamment en Occitanie, seuls les traitements des SDP seront abordés dans ce travail.

1.2.2.1 Séchage

Le séchage a pour but de retirer I'eau libre et I'eau liée de la matrice. L'eau libre correspond a la
majorité de I'eau présente dans la matrice et peut étre facilement retirée avec une faible pression
ou chauffe, la molécule H ,0 est liée a la matrice par des liaisons faibles; I'eau liée est quant a elle
présente en moins grande quantité mais plus dif cilement extractible car retenue par des liaisons
chimiques fortes, ou emprisonnée dans des pores (G AzBAR [1993]). Cette eau peut étre retirée
par des techniques mécaniques ( Itration sous vide, Itration sous bande presseuse, Itre presse
ou centrifugation), thermiques (chauffe ou congélation/décongélation), biologiques (stabilisation
aérobie, digestion aérobie thermophile) ou physico-chimiques ( oculation, coagulation, électro-
osmose) (BOEGLIN [2000]; GAzZBAR[1993]).

1.2.2.2 Lavage et séparation granulométrique sous ux d'eau

Le lavage quant a lui permet de faire migrer les éléments solubles, dont les chlorures, dans
une phase aqueuse, le lessivat. Cette technique, trés ef cace, présente néanmoins de nombreux
désavantages environnementaux et économiques, que ce soit des installations encombrantes et
couteuses, des frais d'exploitations importants (consommation électrique de I'ordre de plusieurs
dizaines a centaines de KWh par tonnes de matiéres seéches) ainsi qu'une consommation excessive
d'eau claire (RECORD [2004]). De plus, elle entraine la création d'ef uents salés qui devront par
la suite étre traités. Par ailleurs, elle n'est pas ef cace sur des sédiments tres argileux.

Une technique couramment utilisée aujourd'hui repose sur le tamisage des SDP sous ux
d'eau (hydrocyclonage) (K Im et collab. [2016a]). La fraction ne qui concentre la pollution est gé-
rée en stockage (ISDD), alors que la fraction grossiere (gravats et sables) faiblement contaminée
peut étre revalorisée, par exemple comme remblais ou revétement routier, ou envoyée dans des
lieres de stockages moins couteuses (ISDS voire ISDI) selon les teneurs (Tableau 1.3). Un lessivat
est également produit dans ce procédé, concentrant les sels solubles. Il est soit traité, soit rejeté en
mer si l'installation de traitement est sur le littoral et que les teneurs en polluants respectent les
valeurs limites d'émissions.
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Par conséquent, les exutoires pour les SDP sont aujourd'hui limités. Sans prétraitement, la
seule solution qui s'offre a la gestion de ces déchets reste les lieres de stockage, lesquelles sont
fortement contraintes par les concentrations de chlorure. Au-dela de teneurs supérieures a 25000
mg/kg sec aucune installation de stockage ne peut accepter ces matériaux. Par ailleurs, tous les
procédés éprouvés sont énergivores, nécessitent la construction d'installations lourdes, des frais
de fonctionnement importants; Les colts engendrés sont donc faramineux et ne peuvent étre
supportés par tous les détenteurs de ces déchets. Aujourd'hui le plus intéressant nanciérement
pour les entreprises de dragage reste le stockage bien que les colts tendent a augmenter avec la
taxe générale sur les activités polluantes (TGAP). Ainsi, la moitié des SDP européens est envoyée
en installation de stockage sans prétraitement (E uDA [2005]). Cette pratique ne pourra continuer
indé niment, le volume de sédiment ramené a terre pouvant étre multiplié par un facteur 3 & 8
suivant les seuils qui seront imposés par la loi du 20 juin 2016 pour I'économie bleu, les installa-
tions de stockage ne pourront pas accepter de tels volumes.

Le secteur industriel est donc demandeur de moyens moins invasifs, moins chers et plus propres
pour le traitement des déchets salés et notamment riches en chlorures, qu'il s'agisse des ef uents
ou des sédiments de dragage. L'objectif est d'atteindre les seuils de rejets en milieu naturel ou de
pouvoir déclasser les déchets dans les installations de stockage et ainsi réduire les colts de ges-
tion. Dans le meilleur des cas, les déchets pourront étre revalorisés, par exemple les sédiments une
fois traités pourront étre utilisés comme boue d'épandage ou technosol (M AciA et collab. [2014];
VIDAL-BEAUDET et collab. [2018]). La phytoremédiation pourrait &tre un moyen pour mener a bien
cet objectif. Ce procédé émergent apparait comme une technique de traitement passive qui pour-
rait étre une solution de remplacement a bas co(ts aux traitements conventionnels jusqu'alors
employés (JEsuset collab. [2015]).

1.3 Laphytoremédiation

1.3.1 Dé nitions et concepts

La phytoremédiation est une technique de bioremédiation, c'est & dire qu'elle repose sur I'em-
ploi d'organismes vivants pour décontaminer un sol, un ef uent ou l'air (S HUKLA et collab. [2010]).
Elle consiste en l'utilisation de végétaux qui, par leurs interactions avec leur environnement de
culture, peuvent xer ou retirer un polluant du sol ou de I'eau au méme titre qu'ils xent ou pré-
levent les éléments nécessaires a leur croissance (CUNNINGHAM et collab. [1997]; CUNNINGHAM
et LEE[1995]; FLATHMAN et LANZA [1998]; SALT et collab. [1998]). La phytodéchloruration, c'est &
dire la phytoremédiation des chlorures, a été principalement étudiée pour remédier les chlorures
des sols dans les régions a climat aride ou semi-aride, ou d'ef uents industriels (B ROWN et collab.
[1999]; FATEHI POULADI et collab. [2016]; JEsuset collab. [2014]; KHANDARE et GOVINDWAR [2015];
M ANOUSAKI et KALOGERAKIS[2010]; PADMAVATHIAMMA et collab. [2014]; Q ADIR et collab. [2007];
RABHI et collab. [2009]). Peu d'essais ont porté sur la phytodéchloruration des sédiments marins.
La technique de phytoremédiation pour ces matrices a été principalement étudiée pour la dépol-
lution en métaux lourds ou en contaminants organiques (D  ONI et collab. [2015]; M ASCIANDARO
et collab. [2014]).

Les végétaux, suivant leur métabolisme - et donc selon les espéces - peuvent avoir différentes
actions sur les polluants présents dans leur environnement de culture. Ces actions dépendent
également des natures chimiques et des propriétés intrinséques du polluant. Elles peuvent étre
répertoriées sous les termes suivants :

— Laphytostabilisation : les végétaux par leur appareil racinaire réduisent les concentrations
en polluants dans la solution du sol par des mécanismes de sorption. Ce procédé est utilisé
principalement pour limiter la migration de contaminants comme les métaux dans les ho-
rizons du sous-sol et prévenir leur intrusion dans les aquiferes (C ASTALDI et collab. [2018];
MENDEZ et M AIER[2007]; SIGUA et collab. [2019]).
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— Laphytodégradation : les végétaux par l'action de leurs exsudats racinaires peuvent dégra-
der les polluants organiques que ce soit directement via les exoenzymes ou indirectement
en stimulant les communautés microbiennes, (A L-BALDAwI et collab. [2015]; GONG et col-
lab. [2019]; HE et collab. [2017]; LV et collab. [2016]).

— La phytovolatilisation :  cette technique est spéci que a des métaux et métalloides ayant
certaines formes chimiques volatiles (par exemple le mercure (Hg), le sélénium (Se) ou l'ar-
senic (As) sous forme de composés méthylés) ou aux composés organiques : les végétaux
absorbent ces éléments, les transforment pour nalement les relarguer dans I'atmosphére
(LiIMMER et BURKEN [2016]; MORENO et collab. [2004]; SAKAKIBARAEet collab. [2010]).

— Laphytoextraction: lesvégétaux absorbentle polluant par leur appareil racinaire et peuvent
le transloquer dans leurs parties aériennes ou il peut étre stocké. Ce procédé repose sur I'uti-
lisation de plantes hyperaccumulatrices qui peuvent tolérer des concentrations importantes
de polluants dans leur environnement de culture et dans leurs organes. Cette technique
est principalement utilisée pour les polluants métalliques comme par exemple le cadmium
(Cd), le manganése (Mn), le nickel (Ni) ou le zinc (Zn) (B EHEARYet EL-M ATARY [2016]; KA-
MAL et collab. [2004]; KHELLAF et ZERDAOUI [2009]; RAHMAN et collab. [2016]). Elle peut
aussi étre retrouvée dans la littérature sous le nom de phytoaccumulation, phytoabsorption
ou phytoséquestration.

— Laphytostimulation :  aussi appelée rhizodégradation, I'action de I'appareil racinaire et de
ses exsudats permet la prolifération de microorganismes qui peuvent ensuite agir pour dé-
grader les molécules organiques (M AQBOOL et collab. [2012]; SAMPAIO et collab. [2019]).

FIGURE 1.2 — Schéma conceptuel des différents procédés de phytoremédiation (Reproduit depuis F  AVAS
et collab. [2014]).
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Plusieurs de ces mécanismes peuvent étre réalisés par une méme plante. Par exemple le roseau
commun ( Phragmites australis ) est capable d'accumuler les métaux (phytoaccumulation) (B o-
NANNO et GIUDICE [2010]), de capter les polluants organiques comme l'ibuproféne pour ensuite
les métaboliser (phytodégradation) (H E et collab. [2017]) ou encore de réduire la mobilité du mer-
cure (Hg) dans I'environnement (phytostabilisation) (B ONANNO [2013]). De plus, la zone d'action
de l'appareil racinaire, la rhizosphére, ne se limite pas a la surface des racines, elle s'étend et crée
une zone ou l'activité de la plante stimule les microorganismes et inversement. Cette rhizosphére
et ses microorganismes peuvent ainsi jouer un réle crucial sur la survie d'un végétal face a un pol-
luant donné, comme c'est par exemple le cas pour Erato polymnioides (CHAMBA et collab. [2017]).
Toutefois, la nature du polluant est déterminante pour dé nir la technique la plus adaptée au pro-
cédé de remédiation et par la suite le choix du végétal pouvant apporter ce service (D  HIR [2013];
VAN DER ENT et collab. [2013]; N AvAzAset collab. [2019]; SARMA [2011]). En effet, certains procédés
sont exclusifs a la décontamination de composés organiques, comme par exemple la phytodégra-
dation ou phytostimulation, alors que d'autres comme la phytoaccumulation sont plus propices
a la pollution élémentaire (métaux ou métalloides) (Figure 1.2) (F  AvAset collab. [2014]; M 00OSAvVI
et SEGHATOLESLAMI[2013]). Dans le cas des chlorures, qui représentent une contamination inor-
ganique, la phytoaccumulation semble la solution la plus adaptée bien que certains travaux aient
été menés sur la phytoextraction ( i.e. MCSORLEYet collab. [2016a,b], voir le chapitre 2).

En effet, le chlore sous forme de chlorure est un micronutriment essentiel aux plantes (B ROYER
et collab. [1954]) et s'appuyant sur certaines valeurs de concentrations mesurées dans des végé-
taux (2 & 20 mg/g sec d'ions Cl~ dans les parties aériennes) certains le considere méme comme
un macronutriment béné que puisque ces valeurs sont 10 a 100 fois supérieures aux concentra-
tions requises par les micronutriments essentiels (F RANCO-N AVARROet collab. [2016]; M ARSCH-
NER [2011]; WEGE et collab. [2017]). Il peut donc étre absorbé par les végétaux et sert a réguler
la pression osmotique et les potentiels électrochimiques internes (W HITE et BROADLEY [2001]).
Toutefois bien que les nutriments soient nécessaires au développement du végétal, en exces ils
peuvent devenir néfastes. Généralement, deux principaux effets peuvent apparaitre et causer la
mort du végétal : un probleme de déséquilibre de la balance ionique ou des effets toxiques spé-
ci ques a I'élément en question (L AUuCHLI et GRATTAN [2012]). C'est pourquoi, dans les milieux
contaminés ou présentant des concentrations importantes en certains éléments, les végétaux ont
mis en place des mécanismes d'adaptation et de tolérance. Dans le cas des ions chlorures et so-
dium, les végétaux ayant mis en place des mécanismes d'adaptation a ces ions et qui peuvent
survivre dans des milieux qui en sont fortement chargés sont appelés halophytes ou halotolérants
(ABOBATTA [2020]; GRIGORE[2019]; NIKALJE et collab. [2019]; U PHOF [1941]). lIs représentent en-
viron 1 % de la ore mondiale (F LowERSet COLMER [2008]). Ces végétaux, et leurs mécanismes
d'adaptation, seront présentés plus en détails dans le chapitre 2.1.1.

1.3.2 Les parametres in uencant le rendement des dispositifs de phytoremédiation

De nos jours les plantes permettant de phytoremédier sont plutdt bien connues. Les recherches
actuelles se portent donc principalement sur I'optimisation des procédés par I'étude de para-
meétres in uencant les rendements de remédiation. Ainsi, plusieurs leviers qui peuvent in uencer
la dépollution du milieu de culture ont été mis en évidence.

— La sélection de I'espéce végétale joue un role primordial dans le bon déroulement du pro-
cédé de dépollution. En effet, certaines seront plus aptes a supporter les polluants ciblés
comme par exemple les plantes hyperaccumulatrices pour les métaux (P EERet collab. [2005])
ou halophytes pour les sels (D EvI et collab. [2016, 2008]; LIANG et collab. [2017]; U PHOF
[1941]; UsMAN et collab. [2018]). De plus, bien que plusieurs plantes puissent s'adapter a un
milieu donné elles n'auront pas les mémes métabolismes et ainsi des capacités épuratoires
différentes. La biomasse du végétal est aussi un parametre a considérer car elle correspond
a la capacité de stockage du végétal : plus un végétal produira de biomasse, plus il pourra
emmagasiner du polluant ciblé (dans le contexte de la phytoaccumulation).
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— Le stade de croissance peut aussi in uencer le rendement du procédé. Ce paramétre a été
peu étudié et les quelques résultats disponibles montreraient que la tolérance a un polluant
differe suivant le stade de croissance du végétal et ces uctuations sont propres a l'espéce
en question. Dans le cas des sels, les plantes sont généralement tolérantes durant la ger-
mination, puis sensibles lors du développement pour devenir de plus en plus tolérantes au
fur et a mesure gu'elles croissent (C HARTZOULAKIS et KLAPAKI [2000]; GREENwoOD et M AC-
FARLANE [2006]; JOHNSON et collab. [1992]; L AucHLI et EPSTEIN [1990]; MAAS et GRATTAN
[1999]; ZENG et collab. [2002]).

— Les pratiques agricoles peuvent avoir des effets béné ques ou négatifs sur le rendement.
Ces pratiques peuvent étre le faucardage (A SAEDAEet collab. [2003]), ce dernier améliore par
exemple les capacités d'extractions de Na * et CI" par Typha latifolia en favorisant le déve-
loppement du végétal, alors que chez Juncus maritimus il peut les diminuer pour ces mémes
ions si cette pratique est réalisée en exces (R0zEMA et collab. [2016]); la méthode d'irriga-
tion (Y ANG et collab. [2017]), les amendements (Y ANG et collab. [2019]; Y A0 et collab. [2019]),
le temps de culture (Y u et collab. [2018]) et la super cie du dispositif qui déterminera le
nombre de végétaux. En effet, plus la matrice est étendue, plus le nombre de végétaux peut
étre important et par la un ux de polluant extrait plus conséquent.

— Les paramétres physico-chimiques de la matrice  avec notamment le pH et la salinité qui
in uencent la biodisponibilité de certains polluants comme par exemple les métaux (O N-
DRASEKet collab. [2012]; Y A0 et collab. [2019]); la concentration en polluant dans la matrice
in ue aussi sur la quantité maximale que le végétal peut absorber, plus le polluant est pré-
sent, plus la plante peut en prendre (Y U etcollab. [2018]); la présence d'autres polluants peut
aussi engendrer des effets cocktails, c'est a dire des synergies ou antagonismes qui ont un
impact sur le végétal (B ATTY et ANSLOW [2008]). D'un point de vue physique, la structure du
sol joue un r6le prépondérant dans le bon développement du végétal, dans un sol compact
faiblement oxygéné un végétal pourra moins bien pousser (C UNNINGHAM et collab. [1995]).

— Les conditions climatiques in uence directement la pousse des végétaux avec la tempéra-
ture, I'nygrométrie et la photopériode. Ainsi I'emploi de végétaux endémiques a la région
en question est préconisé car ces derniers sont acclimatés et auront des rendements maxi-
maux. De plus, cela permet de préserver les écosystémes et la biodiversité a I'encontre des
plantes invasives (FUTUGHE et collab. [2020]; N AvAazAset collab. [2019]).

De nombreux paramétres in uencent donc le potentiel d'un procédé de phytoremédiation,
certains non maitrisables ( i.e. climat), d'autres peu contraints ou sous-estimés ( i.e. température
sol, stade de croissance des plants). Au regard d'un méme polluant, la littérature scienti que fait
souvent état des capacités d'une espece donnée dans un contexte environnemental donné. Il est
donc trés délicat et dif cile de comparer les especes entre elles au travers de différentes études. Par
exemple la limite de tolérance du roseau commun ( Phragmites australis ) différe d'une publication
a l'autre et on peut retrouver des valeurs de seuils de salinité allant de 20 g/L & 30 g/L de chlorure
(AsAEDAEet collab. [2003]; L ISSNERet SCHIERUP [1997]; WALLACE et KNIGHT [2006]) et le stade de
croissance des végétaux est rarement précisée alors gu'elle impacte grandement la tolérance des
végétaux aux polluants dans les mémes conditions de culture. Il est donc proposé ici de comparer
les capacités épuratoires de trois espéces distinctes, a trois stades de croissance différents pour
des environnements de culture similaires caractérisant les milieux chlorurés ciblés.

Dans le cadre de ce travail, sur les ef uents et les SDP, la faisabilité de phytoremédier les chlo-
rures sera donc étudiée via une approche comparative systématique basée sur trois espéces dis-
tinctes a différents stades de croissance et pour des environnements de cultures ayant des salinités
variées. Le choix des espéces sera discuté en chapitre 2.

1.3.3 Lesavantages et inconvénients de cette pratique

La phytoremédiation présente de nombreux avantages comparée aux lieres de traitement
conventionnelles. Le traitement peut se faire  ex-situ ou in-situ sans pour autant nécessiter la mise
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en place d'installations lourdes (R ASKIN et collab. [2000]). Concernant les frais opérationnels, cette
liére est un traitement passif n'utilisant pas d'énergie autre que les rayons du soleil et ne nécessite
pas I'emploi de personnel hautement quali €, ce qui en fait un compétiteur d'un point de vue éco-
nomique (R ASKIN et collab. [2000]; W AN et collab. [2016]). En effet, en comparaison, les colts de
traitement d'environ 4000 m2 (1 acre) de sol a composition loam-sablonneux contaminé sur une
profondeur de 50 cm, seraient de 400000 dollars pour un traitement par excavation et élimination
(technigue conventionnelle), contre 60000 a 100000 dollars pour un traitement par la voie de la
phytoremédiation, soit un co(t de 4 & 7 fois moindre (S  ALT et collab. [1995]). G ERHARDT et collab.
[2017] estime quant a eux le codt de la phytoremédiation entre 1,5 et 15 fois moins important que

les traitements conventionnels. Pour rester sur les points techniques, la phytoremédiation permet

de traiter facilement de grandes super cies de sol contaminé (V ARAPRASADet DE OLIVEIRA FREI-
TAS[2003]; VIDALI [2001]). Le traitement n'est pas exclusif a un contaminant mais s'applique a une
large gamme de contaminants qu'ils soient organiques ou inorganiques, permettant de s'attaquer

a différentes pollutions par un méme procédé (C HIRAKKARA et collab. [2016]; CRISTALDI et collab.
[2017]; JA et collab. [2017]; Y UAN et collab. [2019]).

D'un point de vue écologique, I'impact carbone est bien inférieur face aux installations des
traitements conventionnels ce qui confére a ce procédé une grande acceptation au sein du pu-
blic au regard des problématiques actuelles de déréglement climatique (G HOSH et SINGH [2005];
LEwIs [2006]; RASKIN et collab. [2000]). De plus, non seulement les zones de phytoremédiation
apportent une solution de traitement a la contamination mais elles offrent aussi des services éco-
systémiques supplémentaires, comme la création d'habitats naturels favorisant la biodiversité, un
frein a I'érosion en stabilisant les sols par les appareils racinaires, une meilleure gestion des res-
sources hydriques (B URGESet collab. [2018, 2017]).

De plus, les végétaux employés peuvent aussi étre revalorisés apres le traitement réduisant
la encore les colts grace aux revenus engendrés et peuvent a leur tour rendre des services jus-
gu'alors impossibles. C'est par exemple le cas des éco-catalyseurs, formés a partir des déchets
verts des zones de traitements des métaux par phytoremédiation, qui peuvent par la suite étre
utilisés en cosmétique ou pour améliorer le rendement de réaction chimique de synthése pour la
pharmaceutique (B ERT et collab. [2017]; C LAVE et collab. [2016a,b]; D EYRISet GRISON[2018]; EN-
NEIYMY et collab. [2018]; O usTRIERE[2016]). Certains végétaux peuvent aussi étre utilisés comme
matériaux de construction, transformés en carburant biosourcés ou incinérés pour récupérer de
I'énergie sous forme de chaleur (B RIDGWATER et collab. [1999]; M ENANA [2018]; PANDEY et collab.
[2016]; PRASAD[2015]; RASKIN et collab. [2000]).

Ainsi de nombreuses liéres de valorisation existent pour les plantes une fois contaminées,
pourtant le principal argument des décrieurs de ce procédé concerne justement le devenir des
végétaux. En effet, la phytoremédiation est souvent présentée comme un moyen de transfert de
pollution d'une matrice donnée (sol, ef uent, sédiment ou air) vers une autre (les végétaux) et non
comme une méthode de dépollution. Cette mauvaise “publicité’ faite a la technique repose sur le
fait que dans les années passées peu d'études sur les lieres de valorisation des plantes étaient
menées. Aujourd’hui ces liéres se développent et les végétaux ne sont plus des déchets mais des
ressources amenant a de nouvelles innovations.

Bien entendu cette technique n'est pas exempte d'inconvénients, elle nécessite par exemple
de grandes surfaces et est généralement plus lente que les traitements conventionnels (R AJAKA:
RUNA et collab. [2006]; V IDALI [2001]). De plus, bien qu'elle soit généralement bien acceptée par la
société, peu d'essais grandeur nature ont été réalisés et l'incertitude des résultats a cette échelle
décourage de nombreux bureaux d'étude & sa mise en ceuvre pour la remédiation des sites et ef-
uents industriels (N EUGSCHWANDTNER et collab. [2008]; ROBINSON et collab. [2006]; VANGRONS-
VELD et collab. [2009]). Dans certains cas les contaminations sont telles qu'il est dif cile de trouver
des plantes pouvant supporter ces environnements de culture et leurs exsudats racinaires peuvent
augmenter la mobilité des polluants mettant potentiellement en péril les nappes voisines et expo-
sant les populations (G ARCIA et collab. [2005]; KING et collab. [2006]). De méme, le contaminant
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doit étre dans la zone d'action de la rhizosphére, s'il pénétre trop profondément il n'est plus pos-
sible de traiter la pollution de cette maniere (S HARMA [2018]). Ainsi certaines plantes pourront
agir sur quelques dizaines de centimétres, alors que d'autres pourront agir jusqu'a 1 m. Les pro-
fondeurs maximales sont quant a elles obtenues avec les arbres dont le réseau racinaire peut at-
teindre plusieurs métres de profondeur.

En addition a cela, bien que les systemes de phytoremédiation soient des systémes passifs
et pratiquement autonomes, ils nécessitent une bonne gestion et un entretien périodique (P I-
VETZ BRUCE [2001]). En effet, il faut veiller a limiter I'introduction d'espéces invasives dans l'en-
vironnement par l'utilisation de végétaux endémiques méme si ceux-ci peuvent étre moins per-
formants. L'exportation de la matiére verte doit étre réalisée périodiquement par faucardage pour
ensuite étre traitée ou revalorisée. Cela permet d'éviter qu'elle soit consommeée sur place par les
espéeces locales ce qui serait a l'origine des problémes sanitaires et phytosanitaires via la chaine
trophique (P IVETz BRUCE [2001]).

Alavue de tout cela, il peut apparaitre que les avantages de la phytoremédiation peuvent com-
penser ses points faibles. La phytoremédiation, via une bonne gestion pourrait étre une solution
encourageante pour le traitement de zones polluées. Il est donc proposé dans le cadre de ce travail
d'étudier plus spéci quement son potentiel pour la remédiation des fortes charges en chlorures
d'ef uents industriels et des sédiments marins.
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2.1 Les milieux salins et le choix des espéces végétales adaptées

L'objectif de cette étude est de développer un systéme de traitement des ef uents et sédiments
marins portuaires a forte teneur en ions CI ~ a n de répondre au problématiques environnemen-
tales et économiques actuelles. Pour ce faire, il sera nécessaire de passer par des étapes d'expé-
rimentation en laboratoire puis des essais a I'échelle de pilotes. Toutefois, avant d'envisager des
expérimentations et un modeéle de phytoremédiation des déchets chlorurés, les espéces végétales
adaptées doivent étre dé nies. En effet, comme discuté précédemment, ce choix est crucial dans
tout procédé de phytoremédiation : il doit, entre autres, prendre en compte, la nature du polluant
a traiter, le type de remédiation souhaité (stabilisation / excrétion / extraction. . .) mais également
la nature de la matrice, la profondeur de la pollution, le contexte climatique ou encore la biodiver-
sité locale.

Aujourd'hui, le terme salinité se référe a la présence d'ions et I'ensemble des éléments dissouts
sont comptabilisés (Cl -, Na*, SO;>, Mg?*, Ca®*, K*, etc.). Elle est évaluée comme la concentration
totale en ions et est exprimée dans le cas d'une masse d'eau en g/kg d'eau de mer. Dans le sys-
teme international cette unité est représentée par des PSU (Practical Salinity Unit) et correspond
a des %o. Ces trois unités (g/kg, PSU et %o) sont donc équivalentes. De cette maniére la salinité de
I'eau de mer peut étre exprimée a environ 35 PSU, 35 g/kg ou 35 %.. La mesure de ce paramétre
est complexe et ne peut étre réalisée directement (L Ewis[1980]). La méthode la plus able est de
déterminer les teneurs de tous les éléments dissouts. Ceci étant laborieux, de nouvelles méthodes
ont été mises au point (pesée des résidus secs, mesure de la chlorinité, conductivité corrigée par
la température et la pression en &S/cm ou mS/cm, etc.). Aujourd'hui, avec I'amélioration des ins-
truments, l'utilisation de la conductivité est devenue une des méthodes les plus ables (L EWIS
[1980]). De plus, pour I'eau de mer, D ITTMAR [1884] (cité depuis L EwIS [1980]) a montré que le
rapport des concentrations des différents ions est constant, ainsi il est possible dans ce milieu et
dans les matrices qui sont en équilibre avec lui de déterminer la salinité par la connaissance de
la concentration en un des ions et inversement (L EwIS[1980]). Ainsi cette loi permet de convertir
des conductivités en salinité puis de déterminer la concentration en certains ions, et notamment
les chlorures, en partant de I'nypothése d'un équilibre avec I'eau de mer. Concernant les sols, leur
salinité peut étre déterminée de la méme maniére lors d'essai de lixiviation. Le sol est saturé en
eau puis centrifugé pour récupérer celle-ci. La salinité est ensuite déterminée par la mesure des
concentrations en chague ion ou par conductivité ( &S/cm ou mS/cm).

De nombreux travaux ont porté sur les capacités de différentes especes végétales a tolérer les
milieux salins, & accumuler ou a excréter les sels, et spéci quement les ions sodium et chlorure.
Certaines especes végétales sont ainsi reconnues pour étre particulierement résistantes a ces mi-
lieux; elles sont alors dites « halophytes » (A BOBATTA [2020]; ARAMBURO-M IRANDA et RUELAS-
RAMIREZ [2017]; ARONSON et collab. [1989]; BROWN et collab. [1999]; D Evi et collab. [2016]; GRI-
GORE[2019]; Kim et collab. [2016b]; L oCONSOLE et collab. [2019]; M ANOUSAKI et KALOGERAKIS
[2011]; NIKALJE et collab. [2019]; RABHI et collab. [2009]; T AHERI et collab. [2016]; U PHOF [1941];
U sSMAN et collab. [2018]).

2.1.1 Les halophytes

Les halophytes représentent seulement 1 % de la ore mondiale (F LowERSet COLMER [2008]),
2 % des espéces végétales terrestres (GENN et collab. [1999]) et potentiellement bien plus chez
les espéces aquacoles (UPHOF [1941]). Elles ont acquis leur tolérance au sel, et en particulier au
NaCl, par la mise en place de mécanismes d'adaptation (U PHOF [1941]). S'étant adaptées a ces
milieux, elles nécessitent maintenant des environnements riches en sels et possédent un optimum
de croissance a forte concentration (A BOBATTA[2020]; MARSCHNER[2011]).

Nonobstant, ces végétaux sont soumis aux mémes contraintes que les autres végétaux pous-
sant en milieux salins (F LOWERS et collab. [2015]; M ARSCHNER [2011]), cependant, ils ont mis
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en place contrairement aux glycophytes !, des mécanismes d'adaptation & ces contraintes. Ces
contraintes sont notamment :

— le stress osmotique pouvant engendrer un dé cit hydrique,
— les effets phytotoxiques des ions lorsqu'ils sont présent en excés, et notammentNa * et ClI,

— le déséquilibre nutritionnel.

En effet, bien que les ions Na * et CI" soient des nutriments essentiels aux végétaux, en forte
concentration ils peuvent engendrer des effets néfastes pour le végétal (M  ARSCHNER[2011]). Une
trop grande quantité de sodium peut entrainer des dé ciences en potassium, élément plus impor-
tant pour le métabolisme (M ARSCHNER[2011]). Les ions Na* peuvent aussi interagir avec certaines
protéines et réduire l'activité de plusieurs enzymes (L ITALIEN et ZEEB [2020]). De cette maniére,
les effets néfastes engendrés par une concentration trop importante en ions Na  * sont surtout due
aleur compétition avec les ions K * puisqu'une grande partie des transporteurs d'ions K * n'est pas
capable de différencier les deux ions (L ITALIEN et ZEEB[2020]; MARSCHNER[2011]). Limpact né-
gatif des ions Cl~ en exces est quant a lui principalement d a leur interaction avec les cellules a
vocation photosynthétique ou a l'incapacité de maintenir la pression de turgescence (L ITALIEN et
ZEEB[2020]; MARSCHNER[2011]). Ainsi, les végétaux ne semblent pouvoir supporter des concen-
trations de 500 mM (17,73 g/l) d'ions ClI ~ dans leurs cellules (CRAM [1973]). Or, cet ion est prin-
cipalement présent en phase aqueuse, ce qui lui permet de se déplacer librement et d'étre faci-
lement assimilable par les plantes. Ainsi, dans le cas des milieux salins avec des concentrations
importantes enions Na * et K*, il pénétre passivement dans le végétal pour compenser la présence
des ions Na* et K*. Une fois dans le végétal il peut facilement entrer dans le xyléeme et étre trans-
porté dans les parties aériennes (L ITALIEN et ZEEB [2020]; LITALIEN et collab. [2019]). De ce fait,
les premiers symptdmes d'un exces d'ions Cl ~ peuvent étre observés aux concentrations de 15 a 50
mg/g sec chez les halophytes (L ITALIEN et ZEEB[2020]). Ces symptdmes comprennent la chlorose
(décoloration des feuilles), la nécrose des tissus qui peut entrainer la sénescence du végétal avec
la chute de ses feuilles voire sa mort (M ARSCHNER[2011]).

Les défenses mises en place par les végétaux a n de se protéger de ces ions au regard des
contraintes indiquées sont de natures différentes et spéci ques a I'espéce (A BOBATTA[2020]; FLO-
WERSet COLMER [2008]; NIKALJE et collab. [2019]; X u et collab. [2016]). Concernant la phytotoxi-
citée induite par un exces d'ions, certaines espéces réagissent en réduisant I'apport d'ions dans
leurs tissus (mécanisme d'exclusion), alors que d'autres acceptent ces entrants mais disposent
d'une tolérance importante de leurs cellules envers ces ions (A BOBATTA [2020]; FLOWERSet COL-
MER [2008]; FLowERSet collab. [2015]; M ARSCHNER[2011]; YENSEN et BIEL [2006]). Cette derniére
catégorie peut étre divisée en deux sous-catégories, la premiére regroupe les végétaux accumu-
lant les ions en excés dans les vacuoles de leurs cellules pour maintenir la pression de turges-
cence (halophytes accumulateurs), la seconde renferme les végétaux qui disposent de glandes
sécrétrices leur permettant d'expulser les sels qu'ils ont précédemment accumulés (halophytes
excréteurs — mécanisme d'haloconduction par les récrétohalophytes) (L ITALIEN et ZEEB [2020];
LITALIEN et collab. [2019]; M cSoRLEYet collab. [2016b]; M ORRISet collab. [2019]; YENSENet BIEL
[2006]; YuN et collab. [2019]). Ces différents procédés sont a la base de la phytoremédiation des
chlorures.

Dans une démarche de phytoremédiation par des halophytes accumulateurs, le seul moyen de
récupérer les sels exige I'exportation de la biomasse, et notamment des parties aériennes. L'export
des rhizomes est quant a lui plus compliqué a mettre en place et nécessite une nouvelle plantation,
augmentant ainsi les colts d'exploitation; Dans le cas de l'utilisation de végétaux haloconduc-
teurs, les chlorures cristallisent sur les feuilles et sont dispersés via les vents (M CSORLEY et collab.
[2016b]; YuN et collab. [2019]). Alors gu'autrefois ces rejets dans I'environnement étaient consi-
dérés comme non impactant voire béné ques pour les espéces alentours (Y ENSENet BIEL [2006]),
ils posent cependant le probléme d'un retour des sels au réservoir traité, remettant en question

1. Végétaux qui ne sont pas rencontrés naturellement en milieu salin.
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le potentiel de cette liere de remédiation (J ESuset collab. [2015]; ROzEMA et collab. [2014]). II
est toutefois a noter qu'une diminution de la conductivité du sol par haloconduction ainsi qu'une
amélioration des propriétés physico-chimiques du sol ont été observées lors de I'utilisation de
Distichlis spicata sur un site de rejets salins en Australie (S ARGEANT et collab. [2008]). La recon-
tamination des systemes lors de I'utilisation d'espéces excrétrices étant fortement discutée, nous
avons fait le choix pour cette étude de privilégier les végétaux accumulateurs d'ions chlorures. Les
capacités épuratoires de ces végétaux dépendent de trois principaux parametres : leur tolérance
(survie aux fortes salinités), leur capacité a accumuler les ions chlorures dans les parties aériennes
(concentrations de l'appareil aérien) et la production d'une biomasse importante.

A n de déterminer les capacités épuratoires des végétaux, plusieurs méthodes sont dispo-
nibles. Il est possible de passer par la mesure des teneurs en contaminants dans la matrice a remeé-
dier, toutefois cette méthode ne re éte pas uniqguement de l'action des végétaux, mais aussi celles
de nombreux phénoménes extrinséques : dégradation par les microorganismes, lessivages des
contaminants, etc. Pour déterminer les capacités épuratoires directement imputées aux végétaux
accumulateurs, il est nécessaire de mesurer les quantités de contaminants bioaccumulées, c'est a
dire d'ions qui ont été absorbés par le végétal. Dans cette démarche, seules les parties aériennes
sont a prendre en compte car ce sont celles qui peuvent étre exportées par faucardage, alors que
les racines resteront dans le substrat de culture. Dans le cas des ions chlorures, ces quantités bio-
accumulées peuvent étre calculées selon I'équation 2.1 a partir des données de la biomasse et des
concentrations en ions Cl - dans les parties aériennes (M CSORLEY et collab. [2016a]). Cette mé-
thode a l'avantage de ne prendre en compte que l'action du végétal et de quanti er les quantités
de chlorures pouvant étre exportées par faucardage. Pour que cette action soit la plus ef cace
possible le végétal doit pouvoir stocker les ions en question dans ses parties aériennes. Ce poten-
tiel est évalué via le facteur de translocation. Ce paramétre, calculé & partir des concentrations
dans l'appareil aérien ramenées aux concentrations racinaires (Equation 2.2) permet d'identi er
la zone d'accumulation préférentielle du composant concerné (A BDU et collab. [2011]; BHUIYAN
et collab. [2015]; GUESDON et collab. [2016]). En effet, un TF>1 signi e que la concentration enions
dans l'appareil aérien est plus importante que dans les racines, et donc qu'il est possible d'expor-
ter facilement les ions par faucardage dans une approche de remédiation. A linverse, si le TF<1,

alors le stockage se fait préférentiellement dans I'appareil racinaire et I'export dion CI ~ ~ sera moins
important.
Ep b £ [CIT] (2.1)
Avec: Ep la quantité d'ions Cl ~ absorbés et accumulés (g/m?2),
b la biomasse des parties aériennes du végétal (kg sec/m?),
[Cl'ltiges la concentration en ions Cl ~ dans les parties aériennes du végétal (g/kg sec).
Cl 14
TEAE [ : ]tlges (2.2)
[Cl ]racines
Avec: TF le facteur de translocation,

[Cl ltiges la concentration en ions Cl ~ dans les parties aériennes du végétal (g/kg sec),
[Cl ]racines la concentration enions Cl ~ dans l'appareil racinaire du végétal (g/kg sec)-

Pour cette étude, le choix des especes végétales pour la phytoremédiation des ions chlorures
s'est appuyé sur la connaissance des capacités de bioaccumulation. Cependant, I'étude visant le
traitement d'ef uents et de sédiments portuaires riches en eau, la stratégie de sélection des vé-
gétaux s'est orientée vers des plantes aquacoles. Ce groupe de végétaux comprend de nombreux
halophytes qui sont communément retrouvés dans les marais salants et sur le littoral (A  RONSON
et collab. [1989]; F LowERSet collab. [2016]; U PHOF [1941]). En n, pour éviter l'introduction d'es-
péces invasives pouvant mettre en danger la biodiversité, des espéces locales, facilement dispo-
nibles et cultivables se devaient d'étre sélectionnées. Ainsi, I'étude étant réalisée dans le Gard, et,
comme il seramontré plus loin, portant sur des sédiments de la région Occitanie, la recherche s'est
portée sur des especes couramment rencontrées sur le pourtour de le fagcade Méditerranéenne.
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Ainsi le cahier des charges pour déterminer les espéces végétales les plus adaptées a cette
étude a été :
— une ou des espéces végétale(s) facilement trouvée(s) sur le territoire et cultivable(s),
— une ou des espéces végétale(s) ayant une forte biomasse,

— une ou des espéces végétale(s) pouvant accumuler les ions chlorures en grande quantité
dans leurs organes aériens,

— une ou des espéeces végétale(s) pouvant survivre dans des milieux fortement chargés en ions
cr,
— une ou des espéces végétale(s) pouvant étre cultivée(s) et produite(s) selon des processus

reconnus et normés a n de disposer de colonies de végétaux homogénes et bien caractérisés
al'échelle de leur production.

L'observation du milieu méditerranéen et I'analyse de bases de données disponibles comme
par exemple eHaloph (A RONSON et collab. [1989]; F LowERset collab. [2016]) ont conduit & I'iden-
ti cation et a la sélection de trois especes végétales candidates pour la phytoremédiation des chlo-
rures dans les ef uents industriels et les sédiments pollués. Un pépiniériste local, Nymphéa Dis-
tribution (30740, Le Cailar), a été identi é pour la production de ces végétaux selon des méthodes
de cultures standardisées a I'échelle de sa production permettant ainsi d'obtenir un controle de
leurs caractéristiques et une homogénéité des plants.

Ces végétaux sont : Phragmites australis subsp. australis (le roseau commun), Typha latifolia
(la massette a feuille large) et Juncus maritimus (le jonc maritime).

2.1.2 Phragmites australis (le roseau commun)

Phragmites australis (Figure 2.1) est un végétal de la famille des Poaceae(graminées). Il est re-
trouvé sous plusieurs appellations : Phragmites vulgaris , Phragmites communis , Phragmites lon-
givalvis, Arundo phragmites , ou encore Arundo australis , pour ne citer que celles-la, mais le nom
Phragmites australis est le plus couramment utilisé (C LAYTON [1968]; HASLAM [1972b]). Cette es-
péce a une répartition cosmopolite et peut étre retrouvée sur tous les continents (C  LEVERING et
LISSNER[1999]; HASLAM [1972a]; SALTONSTALL [2002]) et posséde des capacités d'adaptation ex-
ceptionnelles lui permettant de résister a des milieux pollués en métaux lourds (B ONANNO [2013];
BONANNO et GIUDICE [2010]; CASTALDI et collab. [2018]), en polluants organiques (H E et collab.
[2017]), aux radionucléides ( CERNE et collab. [2011]) ou encore aux sels (G ORAI et collab. [2010];
LISSNERet SCHIERUP [1997]; M CcSORLEYet collab. [2016a]). La présence de P. australis est observée
naturellement sur le pourtour méditerranéen ( i.e. lagunes de Camargue) dans des eaux saumatres
(LissNERet SCHIERUP [1997]; MAUCHAMP et M ESLEARD[2001]).

Dans des conditions de croissance optimales ce végétal peut atteindre entre 3 et 5 m de haut
et former une biomasse séche de 10 kg/m2 (H ELLINGS et GALLAGHER [1992]; HOCKING [1989];
M oOREet collab. [2012]). Avec 'augmentation de la salinité de son environnement, cette biomasse
diminue a des valeurs de I'ordre de 5,5 kg/m?2 par exemple dans un environnement dont la concen-
tration en ions chlorures est de plusieurs milliers de mg/kg (M  CcSORLEY et collab. [2016a,b]). Son
systéme racinaire est capable de se développer a la fois en surface, mais aussi en profondeur (jus-
gu'a 85-95 cm), lui permettant de choisir les réservoirs ou il puise I'eau selon les niveaux des
nappes et leurs contaminations (M 0OREet collab. [2012]). Il forme ainsi une masse de rhizomes et
de racines de 2 & 3 kg/m2 dans les milieux oligohalin (salinité de 0,5 & 3 PSU) a polyhalin (salinité
de 18 & 30 PSU) (HELLINGS et GALLAGHER [1992]; M OORE et collab. [2012]). La salinité a donc un
impact sur la biomasse du végétal : réduction de la biomasse totale avec réduction de la hauteur
et du diametre des tiges, du nombre de feuilles, et de la densité de plants, ainsi que réduction de la
biomasse racinaire avec diminution de la profondeur de pénétration desracines (A  SAEDAet collab.
[2003]; GoRaAl et collab. [2010, 2007]; M AUCHAMP et M ESLEARD[2001]; M OORE et collab. [2012]).
De plus, les pratiques agricoles peuvent aussi affecter la croissance et la biomasse du végétal. Par
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exemple, si le faucardage est réalisé en exces ou a des périodes non propices, il peut avoir des ef-
fets négatifs sur la croissance en exportant les réserves énergétiques faites dans les tiges coupées
et en réduisant le transport d'oxygene depuis I'appareil aérien jusqu'aux racines ce qui par la suite
entraine une diminution de la biomasse (M ARKSet collab. [1994]; W EISNERet GRANELI [1989]).

Le roseau peut survivre a une grande gamme de salinité bien qu'il ne soit pas une espéce halo-
phyte & proprement parler mais un pseudo-halophyte 2. Suivant les études son seuil de tolérance
varie entre 5 %o et 65 %o en fonction des écotypes (G ORAI et collab. [2010, 2007]; HELLINGS et
GALLAGHER [1992]; LISSNER et SCHIERUP [1997]) et il posséde un optimum de croissance a des
salinités comprises entre 5 et 10 %0 (H ARTZENDORFet ROLLETSCHEK[2001]; LISSNERet SCHIERUP
[1997]). Il ne semble pas étre impacté lorsqu'il pousse dans un milieu n'excédant pas une salinité
de 15 %o (L ISSNER et SCHIERUP [1997]), mais présente généralement une mortalité plus impor-
tante a des salinités dépassant 35 %o (H ARTZENDORFet ROLLETSCHEK[2001]; LISSNERet SCHIERUP
[1997]). Les études sur I'effet du stade de croissance sont peu nombreuses, mais il semble que des
tolérances a la salinité différentes ont quant a elles été déterminées pour les plants juvéniles (1-3
mMois) qui sont moins résistants que les plants adultes (L ISSNERet SCHIERUP [1997]; MAUCHAMP
et M ESLEARD[2001]).

FIGURE 2.1 — Photographie de Phragmites australis en culture dans la production horticole du sud de la
France, Nymphéa Distribution (Le Cailar, 30740).

D'autres études ont montré que des plants de P australis pouvaient pousser en bonne santé
dans des milieux & une salinité de 45 %o lorsque celle-ci-est due au sodium ([Na *] =670 mM dans
I'eau porale) (M ATOH et collab. [1988]). Le mécanisme mis en place serait un mécanisme d'exclu-
sion des ions Na™ dans le systéme racinaire, une recirculation depuis l'appareil aérien jusqu'aux
racines de ceux ayant pu passer et une sélectivité de lion K * au détriment de Na * (GoRrAI et col-
lab. [2010, 2007]; MATOH et collab. [1988]; M ATSUSHITA et M ATOH [1991, 1992]). PAGTERet collab.
[2009] suggere qu'en plus de pouvoir exclure ef cacement le sodium et le soufre,  Phragmites aus-
tralis peut partiellement exclure les ions Cl ~ de ses feuilles. Il est supposé que ce mécanisme per-
mettrait de préserver les sites a vocation photosynthétique (B OURSIERet LAUCHLI [1989]; BRITTO

2. Un pseudo halophyte est généralement un glycophyte qui peut tolérer certains environnements salins lorsque
les conditions sont propices et que les concentrations en sels sont faibles. Il posséde un mécanisme d'exclusion des ions
ou de compartimentation dans les cellules des racines lui permettant de survivre dans ces milieux (B RECKLE[1986];
M ATINZADEH et collab. [2019])
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et collab. [2004]; L1 et collab. [2017]; T AVAKKOLI et collab. [2010]; T EAKLEet TYERMAN [2010]). Mal-
gré ce mécanisme d'exclusion une certaine quantité d'ions Cl ~ est a méme d'étre absorbée par le
végétal et transloquée jusqu'aux parties aériennes (G ORAI et collab. [2010]; L ISSNERet SCHIERUP
[1997]; M cSoRrLEYet collab. [2016a]; RozEMA et collab. [2014]). Bien que les concentrations retrou-
vées dans I'appareil aérien soient plus faibles que celles des racines (G ORAl et collab. [2010, 2007]),
ce végeétal peut étre intéressant pour les processus de phytoremédiation des chlorures grace a son
imposante biomasse qui permet d'exporter de grandes quantités d'ions CI ™ selon I'équation 2.1
(M cSoRrLEYet collab. [2016a]). De plus, il tolere de nombreux contaminants ce qui encourage son
utilisation pour les matrices polycontaminées tels que les SDP.

La tolérance de Phragmites australis aux ions Cl~ vis-a-vis des ions Na ™ est plus faible et une
concentration en ions chlorures de 8 g/l a été déterminée comme le seuil & partir duquel le ro-
seau montre des signes de stress salin (RODEWALD-RUDESCU [1974], cité depuis A SAEDA et col-
lab. [2003]). Lorsque la salinité augmente subitement et ponctuellement, I'espéce est capable de
consommer les réserves stockées dans son appareil racinaire dans I'attente d'une diminution des
concentrations de I'environnement (H ELLINGS et GALLAGHER[1992]).

Les quantités de sels absorbées par le végétal sont directement dépendantes et corrélées a
la concentration de I'environnement de culture (G ORAI et collab. [2010]; L ISSNER et SCHIERUP
[1997]). A l'inverse, la teneur en eau de l'appareil aérien diminue avec l'augmentation de la sali-
nité de I'environnement (A SAEDAet collab. [2003]; G oRAI et collab. [2007]; L ISSNERet SCHIERUP
[1997]; MATOH et collab. [1988]). Ce phénoméne est considéré comme un mécanisme d'adapta-
tion permettant de réduire les besoins nécessaires a I'obtention de I'équilibre osmotique, qui est
colteux sur le plan métabolique, et permet ainsi d'af lier I'énergie ainsi préservée a la croissance
du végétal (GoRAl et collab. [2010]; M ATOH et collab. [1988]). Toutefois certaines études ont aussi
montré des cas d'augmentation de la teneur en eaux avec l'augmentation de la salinité (H  ELLINGS
et GALLAGHER[1992]).

Les concentrations en Na * et Cl” retrouvées dans les différents organes (feuilles, tiges, racines)
augmentent avec les concentrations de I'environnement de culture avec des teneurs plus impor-
tantes dans les racines et les plus faibles dans les feuilles (G oRAl et collab. [2010, 2007]). Les diffé-
rences de concentration entre les organes sont plus marquées pour lesions Na * que lesions Cl™ de
par le mécanisme d'exclusion de Na * au niveau racinaire (G oRAI et collab. [2010]). Concernant les
ions chlorures, les concentrations mesurées dans des plants de Phragmites australis ayant poussé
en milieux chlorurés sont comprises entre 5 et 25 mg/g sur matiére séche. Ces valeurs ont été dé-
terminées apres seulement 3 a 7 semaines apres l'introduction en milieu salin (enrichi en NaCl)
(GoRraAletcollab. [2010]; L IsSNERet SCHIERUP [1997]; ROZEMA et collab. [2014]) ou pour des plants
présents sur des sites naturels depuis plus d'un an (M CSORLEY et collab. [2016a,b]). Ces concen-
trations peuvent varier en fonction des saisons et du stade de croissance du végétal (M CSORLEY
et collab. [2016a]). Elles sont ainsi plus faibles en hiver et dans les plants adultes (M CcSORLEYet col-
lab. [2016a)).

Les résultats obtenus sur P. australis sont trés variés que ce soit pour sa tolérance a la sali-
nité (entre 5 et 65 %o0), son pouvoir de bioaccumulation des ions CI = (entre 12 et 25 mg/g sec) OU
encore ses mécanismes d'adaptation. Ces différences peuvent étre expliquées par des variations
importantes des paramétres d'études ou d'expérimentations selon les références : des stades de
croissance différents, paramétre souvent méme non précisé (C HARTZOULAKIS et KLAPAKI [2000];
JOHNSON et collab. [1992]; L AuCHLI et EPSTEIN[1990]; LISSNERet SCHIERUP [1997]; MAUCHAMP et
M ESLEARD[2001]; ZENG et collab. [2002]), des environnements aux propriétés physicochimiques
différentes (salinité dues aux ions Na *, CI" ou autres) (A SAEDAet collab. [2003]; M ATOH et collab.
[1988]), mais aussi par des génomes ou haplotypes différents chez les végétaux étudiés (V ASQUEZ
et collab. [2005]). En effet, parmi les haplotypes existants une souche est particulierement résis-
tante a la salinité, I'naplotype M. Cet haplotype peut survivre a des concentrations de 0,4 M de
NaCl (23,4 %o) alors que les autres haplotypes voient leur taux de survie chuter d'au moins de
50 % des que la concentration de leur environnement de culture dépasse 0,13 M de NaCl (en-
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viron 7,5 %o) (V ASQUEZ et collab. [2005]). Dans le cadre de cette étude les végétaux utilisés sont
ceux retrouvés dans la région méditerranéenne, il est donc fort probable que ce soit I'haplotype

M bien que cela n'ait pas été véri é. En effet, cet haplotype est le plus répandu en Europe, Asie et
Amérique du Nord (S ALTONSTALL [2002]). Lidenti cation de I'haplotype des plants de P, australis
étudiés aurait pu étre réalisé par I'extraction et I'analyse des séquences d'ADN des chloroplastes
(SALTONSTALL[2002, 2016]) ou par sa morphologie (S ALTONSTALL et collab. [2005]; VASQUEZzet col-
lab. [2005]), cependant, pour des raisons techniques et logistiques, ces mesures n'ont pas pu étre
menées.

2.1.3 Typhalatifolia (Lamassette a feuille large)

Typha latifolia , la massette a feuille large (Figure 2.2), fait partie de la famille Typhaceae Cette
espece est la plus répandue dans cette famille, suivie de Typha angustifolia (massette a feuille
étroite) et de Typha domingensis. Ce végétal peut étre retrouvé dans les zones a climat tempéré
et tropical de I'hémisphére nord en présence d'eau douce, mais sa présence a aussi été consta-
tée sur le pourtour méditerranéen (L AFFONT-SCHWOB et collab. [2015]; M EDAIL et collab. [1998])
et également dans des environnements a salinité modéré (G ALEN SMITH [1986]; HOOTSMANS et
WIEGMAN [1998]). Les plants de cette espéce peuvent atteindre 2 a 3 métres de haut avec une bio-
masse comprise entre 0,5 et 15 kg/m? suivant la fertilité de son environnement 3 (DIENG [2002)).
Dans les milieux chlorurés, la hauteur et la biomasse de ce végétal diminuent avec des valeurs de
biomasse comprises entre 0,2 et 3,5 kg/m? (J Esuset collab. [2014]; RozEMA et collab. [2016]; V Y-
MAZAL [2008]). Dans le contexte de la culture de cette espéce, le faucardage est reconnu comme
un stimulant de la croissance : il permet d'augmenter la biomasse jusqu'a 4 kg/m? dans le cas de
trois faucardages sur une année (R 0ZEMA et collab. [2016]).

FIGURE 2.2 — Photographie de Typha latifolia en culture dans la production horticole du sud de la France,
Nymphéa Distribution (Le Cailar, 30740).

Cette espéece a été moins étudiée que Phragmites australis , mais les données disponibles de
la littérature soulignent une tolérance a des environnements pouvant atteindre une salinité de
10 %o en hydroponie, bien que des effets d'un stress salin soient observés en présence de NaCl

3. Bosch, C.H., 2011. Typha latifolia L. , Fiche de PROTA4U. Brink, M. & Achigan-Dako, E.G. (Editeurs).
PROTA (Plant Resources of Tropical Africa / Ressources végétales de I'Afrique tropicale), Wageningen, Pays Bas.
http://www.prota4u.org/search.asp, consulté le 25/09/2020
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avec notamment la réduction de la croissance, la diminution du taux de germination et la nécrose

de certains tissus (JEsuset collab. [2014]; KHAN et collab. [2017]). Cette espece a été testée dans
des zones humides arti cielles pour assainir des ef uents salins a une salinité de 24 %o et un taux

de survie de 94 % a été observé lorsque le végétal est cultivé sur de 'argile expansée avec toutefois
guelques tissus nécrosés (JEsuset collab. [2014]). De plus, ce végétal est couramment utilisé dans
les zones humides arti cielles (C ALHEIROS et collab. [2008, 2009]; RozEMA et collab. [2014, 2016])
ou méme pour le traitement des sols salinisés (P RABAKARANet collab. [2019]; X u et collab. [2020]).

Concernant son pouvoir de bioaccumulation des ions chlorures, les concentrationsen Cl ™~ me-
surées dans les parties aériennes augmentent avec la salinité de son environnement de culture et
sont comprises, selon les contextes, entre 22 et 95 mg/g sec (M ORTEAU et collab. [2010]; ROZEMA
et collab. [2014, 2016]; Xu et collab. [2020, 2019]).

Typha domingensis posséde un mécanisme d'exclusion des ions Na * au niveau racinaire (M u-
FARREGEet collab. [2011]) et aux vues des concentrations en ions Cl ~ retrouvées dans les parties
aériennes de Typha latifolia qui sont 6 & 7 fois plus élevées que celle des ions Na * (RozEMA et col-
lab. [2014]), il est probable que Typha latifolia ait le méme mécanisme. De méme, M UFARREGE
et collab. [2011] ont analysé la composition des feuilles et des racines par microanalyse par rayons
X et ont déterminé que les feuilles sont marquées par des concentrations (en % w/w) importantes
en Cl et K alors que les racines ont des concentrations importantes en Na et S renfor¢ant donc I'hy-
pothéese d'une exclusion du sodium et du soufre par les racines, comme dans le cas de  Phragmites
australis (GORAI et collab. [2010, 2007]; M ATOH et collab. [1988]; M ATSUSHITA et M ATOH [1991,
1992)).

2.1.4 Juncus maritimus (le jonc maritime)

Le jonc maritime, Juncus maritimus (Figure 2.3), est un halophyte herbacé de la famille des
Juncaceaecouramment rencontrée dans les marais salants et le littoral francais, notamment en
Méditerranée (G IL ORTIZ et collab. [2011]). Elle peut atteindre 1 m de haut * et former une bio-
masse de 0,4 a 2 kg/m2 (ENNABILI et ATER [2005]; HGUEIRA et collab. [2012]; GUESDON et collab.
[2016]; RozEMA et collab. [2014]) et produire entre 0,4 et 0,8 kg/m? de racines (G UESDON et collab.
[2016]). Bien que ce végétal soit accoutumé aux milieux salins, cette variété n'a été que peu étudiée
dans le cadre de la phytoremédiation des chlorures. D'aprés les données recueillies sur  Juncus tor-
reyi, le faucardage du végétal peut augmenter sa biomasse s'il est effectué avec parcimonie et a
l'inverse il peut réduire la biomasse s'il est effectué trop souvent (R 0zEMA et collab. [2016]).

Comme il a été précédemment mentionné, cette espéce pousse naturellement sur les litto-
raux en présence d'eau de mer et peux étre cultivée irriguée avec de I'eau enrichie en NaCl a
34 %o (A RONSON [1988]; ARONSON et collab. [1989]; BoYKo et Boyko [1964]; FLOWERSet collab.
[2016]). De plus, la production de biomasse n'est que faiblement impactée par la salinité du mi-
lieu, voire n'est pas impactée, jusqu'a 500 mM (29,22 %.) de NaCl (B oscAluetcollab. [2011]; GUES-
DON et collab. [2016]; RozEMA [1976]) et, a notre connaissance, aucun essai n'a été réalisé au-dela
de cette concentration. L'espece possede un optimum de croissance a 75 mM (4,38 %0) de NaCl
(Boscalu et collab. [2011]). Sa tolérance au NaCl évolue au cours de son développement avec une
sensibilité plus importante lors de sa germination et durant ses premiers stades de développe-
ment. En effet, la germination est totalement inhibée dans un milieu a 300 mM (17,53 %.) de NaCl,
alors que dans ce méme milieu, les plants plus agés sont capables de pousser (B 0SCAIU et collab.
[2011]). Contrairement & Phragmites australis, Juncus maritimus ne semble pas avoir besoin de
modi er son taux d'humidité pour tolérer les environnements salins (G IL ORTIZ et collab. [2011]),
il posséde des concentrations importantes en calcium et magnésium dans son appareil aérien le
protégeant des effets néfastes des ions Na* (BoscAlu et collab. [2011]). De plus, il ne semble pas
disposer d'un mécanisme d'exclusion des ions Na * au niveau racinaire a la vue de 'augmentation
des concentrations en cet ion dans les parties aériennes et un rapport K */Na* qui diminue dans

4. "Jonc maritime, Juncus maritimus Lam . JUNCACEAE", www.tela-botanica.org, consulté le 25/09/2020
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ses parties aériennes avec l'augmentation de la teneur du milieu (A L HASSANet collab. [2016];
GUESDON et collab. [2016]).

FIGURE 2.3 - Photographie de Juncus maritimus en culture dans la production horticole du sud de la France,
Nymphéa Distribution (Le Cailar, 30740).

Concernant les capacités de remédiation des ions chlorures par cette espéce, elle est capable
d'accumuler les chlorures dans ses parties aériennes avec des facteurs de translocation de 'ordre
de 2 (GUESDON et collab. [2016]). De plus, les concentrations en ions CI ~ mesurées dans les parties
aériennes augmentent avec la concentration du milieu de culture (G UESDON et collab. [2016])
et peut atteindre 7 a 30 mg/g sec Sur matiere seche (AL HAsSANet collab. [2016], calculé depuis
GUESDON et collab. [2016]). Ainsi, des rendements de 20 a 30 % ont été obtenus avec ce végétal
lors d'essais d'épuration en hydroponique avec des solutions entre 0,7 et 13 dS/m et un temps de
rétention de 7 jours (G UESDON et collab. [2016]).

TABLEAU 2.1 — Résumé des caractéristiques des trois végétaux d'intérét pour cette étude vis-a-vis des ions
chlorures. P. a = Phragmites australis , J. m =Juncus maritimus , T. | = Typha latifolia , [Cl"]enviro = la concen-
tration enions Cl - maximale a laquelle les végétaux survivent et [Cl "]iige = la concentration en ions Cl ~ dans
les parties aériennes des végétaux.

[Cllenviro T (%0) ~ Biomasse (kg/m2)  [Cl “Jeges (9/KQ sec)

Végétal
max min max min max
Pa 20-30 55 10,0 12 25
J.m 20* 0,4 2,0 7 30
T 12 0,2 3,5 22 78

T Calculés a partir des tolérances & la salinité selon la loi de Dittmar
* Pas de données au-dela de 20 %o d'ions chlorures (500 mM de NaCl), concentration pour laquelle un
taux de survie de 100 % est observé.

Les capacités épuratoires de ces especes aquatiques vis-a-vis des ions chlorures ont été prin-
cipalement étudiées et discutées dans le cadre du traitement d'ef uents; Peu d'étude ont été me-
nées sur leur potentiel a remédier une matrice solide tel un sédiment ayant une teneur importante
en cetion.

De plus, toutes les données acquises sur les trois plantes sélectionnées proviennent d'expé-
riences ou d'observations naturelles reposant sur des conditions environnementales et clima-
tiques spéci ques. En conséquence, la comparaison d'une étude a l'autre pour une espéce donnée
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peut conduire a des conclusions erronées. De méme, la littérature se concentre souvent sur une
seule espéce etla comparaison d'une espéce a une autre a partir de travaux menés dans des condi-
tions distinctes, peut également étre dif cile. En n, trés peu de données sont disponibles concer-

nant le potentiel de remédiation d'une plante en fonction de son age lorsqu'elle est implantée
dans un systéme de phytoremédiation alors que ce parameétre peut in uencer les capacités épu-
ratoires des végétaux (CHARTZOULAKIS et KLAPAKI [2000]; JOHNSON et collab. [1992]; L AUCHLI et
EPSTEIN[1990]; ZENG et collab. [2002]). Malgré ces biais, les données de résistance a la salinité, de
remédiation des chlorures et de biomasse des espéces Phragmites australis , Juncus maritimus et
Typha latifolia telles que citées (Tableau 2.1) laissent présager de leur ef cacité dans un procédé
de désalinisation de sédiments marins.

2.1.5 Potentiel de remédiation des trois espéeces sélectionnées : état de l'art

Le potentiel des trois especes végétales sélectionnées a remédier un environnement chargé en
ions chlorures peut étre évalué dans un premier temps a partir des données de la littérature. Tout
environnement confondu, les données de biomasse et de bioconcentration en ions ClI ™ ont été
traitées selon I'équation 2.1. Les valeurs moyennes de remédiation en gramme d'ions chlorures
extraits par metre carré (g/m?) sont donnés dans le tableau 2.2.

TABLEAU 2.2 — Capacités épuratoires théoriques des trois végétaux d'intérét vis-a-vis des ions chlorures
d'aprés les données de lalittérature. P.a= Phragmites australis , J. m =Juncus maritimus , T. | = Typha latifolia .

Végétal Epuration (g/m?)
min max
P.a 66 250
J.m 2,8 60
T. | 4,4 273

Les especesTypha latifolia et Phragmites australis apparaissent ainsi comme les meilleurs
épurateurs de chlorure avec des capacités épuratoires respectives de 4,4 & 273 g/m? et de 66 a
250 g/mz2. Il est a souligner que les gammes de valeurs sont trés larges relevant de l'approche elle-
méme qui se veut généraliste. Juncus maritimus s'avere étre un moins bon candidat pour cette
phytoremédiation avec des abattements entre 2,8 et 60 g/m2. Ces valeurs sont cohérentes avec
celles données dans la littérature qui sont de 65 + 4,6 g/m? et de 7 a 12 g/m? pour respective-
ment Phragmites australis et Juncus maritimus (GUESDON et collab. [2016]; M CSORLEY et collab.
[2016b]). Concernant Typha latifolia , les valeurs de 27,2 et 230 g/m?2 ont été respectivement rap-
portées par ROZEMA et collab. [2014] et M ORTEAU et collab. [2010].

Ces valeurs sont toutefois a relativiser et restent des estimations car elles dépendent fortement
du milieu de culture, de la saison et du stade de croissance des végétaux. Ainsi il est probable qu'en
milieu fortement contaminé par lesions Cl " les biomasses soient plus faibles, principalement pour
Phragmites australis et Typha latifolia et que des abattements plus faibles soient alors observés.
Juncus maritimus n'étant que faiblementimpacté par la salinité il se peut qu'il devienne un végétal
intéressant pour la remédiation des matrices a forte teneur en ions chlorures.

Lobjectif de ce travail de thése est de proposer un procédé de phytoremédiation pour déchlo-
rurer des ef uents et sédiments marins dont les concentrations peuvent atteindre jusqu'a 14 g/l
pour les premiers et plus de 30 g/kg pour les seconds. D'aprés les tolérances déterminées par la
littérature scienti que  Phragmites australis et Juncus maritimus sont des végétaux adaptés. Typha
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latifolia présente une tolérance aux ions chlorures plus faible mais peut étre intéressante a la vue
de son potentiel épurateur.

Puisque les rendements obtenus sont fortement dépendants des conditions expérimentales et
de la matrice polluée, il est nécessaire de développer ce systéme épuratoire par des expérimenta-
tions similaires pour les trois especes visées. De plus, a n d'avoir une meilleure compréhension
des mécanismes mis en jeu et de l'impact des ions Cl ~ sur les végétaux, il est important de tra-
vailler par étapes, c'est a dire en commencant par I'étude de systémes simples dans lesquels les
parameétres pourront étre contrélés et maitrisés a n d'étre décrits, puis le déploiement de dispo-
sitifs plus complexes se rapprochant des environnements concernés.

2.2 Démarche de recherche et développement d'un procédeé et plans
d'expériences mis en place

L'objectif de ce travail de these est de tester la faisabilité de la phytoremédiation sur les dé-
chets chlorurés. Ainsi pour élaborer un procédé il est nécessaire de passer par plusieurs étapes (Fi-
gure 2.4). La premiére se compose de tests en laboratoire a n de cerner les principaux parameétres
impactant le systeme et de les ajuster a n d'optimiser le procédé par I'étude de cas simples. La se-
conde passe par la mise en place d'un pilote, c'est-a-dire un dispositif a petite échelle en condition
réelle a n d'observer le comportement du systéme en présence de I'ensemble des composants et
les écarts aux modéeles théoriques établis lors des tests en laboratoire qui peuvent étre dus a des
synergies ou antagonismes. En n, lorsque le rendement du pilote atteint les critéres d'acceptation
du dispositif, le projet passe au stade démonstrateur par la mise en place d'un dispositif pouvant
aller jusqu'a la taille réelle ou son rendement est suivit au cours du temps, pour nir par son indus-
trialisation. Dans ce travall, les étapes de conceptualisation jusqu'a la mise en ceuvre d'un pilote
ont été réalisées.

FIGURE 2.4 — Schéma conceptuel des étapes nécessaire a la création d'un procédé avec leurs équivalents
TRL (Technologie Readiness Level en anglais).

2.2.1 Laphase de tests en laboratoire

Cette phase du développement permet de tester, dans des conditions simples et contrélées,
les effets de différents parametres sur la croissance, la survie, les capacités de bioaccumulation

36



CHAPITRE 2. DECHLORURATION DES DECHETS PAR LA VOIE DE LA PHYTOREMEDIATION :
CHOIX DES ESPECES VEGETALES ET METHODOLOGIE

des végétaux. Pour ce faire, les expériences sont congues pour étre facilement mises en ceuvre et
tester les parametres indépendamment les uns des autres. Trois tests en laboratoires ont alors été
réalisés, nommés respectivement SALVEA 1, 2 et 3, SALVEA pour « impact de la SALinité sur la
survie de VEgétaux Aquatiques locaux ». Dans les deux premiers test, I'objectif était d'évaluer la
survie des espéces dans un milieu marqué par un déversement continuel d'ef uents chlorurés et
d'évaluer leur capacité a phytoremédier ces ef uents; le troisiéme test avait pour objectif de phy-
toremédier une matrice solide, un substrat de culture, également enrichie enions CI = (NaCl). Ces
expérimentations ont pour objectif de déterminer les capacités a tolérer et accumuler les chlorures
des trois espéces sélectionnées dans un environnement présentant une pollution simple, c'est a
dire seulement en ions Na * et CI", ainsi qu'a identi er les meilleurs paramétres d'implantation et

de culture des végétaux (stade de croissance, etc.).

Ces tests se sont déroulés sur des durées courtes de 'ordre de quelques mois (entre 28 et 80
jours). Les trois végétaux ont été cultivés a différents stades de croissance dans des milieux présen-
tant une contamination en NaCl plus ou moins importante. lls ont été irrigués avec des solutions
aux concentrations de 0 a 23,34 g/l de NaCl (soit de 0 & 14,18 g/l d'ions Cl ~), ou cultivés dans un
substrat enrichi aux concentrations de 0 a 15000 mg/kg d'ions CI  ~. Durant ces expérimentations les
tolérances des végétaux aux milieux contaminés en ions chlorures ont été étudiées au travers du
suivi des taux de survie, de leur croissance et de la mesure de leur taux d’humidité. Leurs capacités
épuratoires ont quant a elles été déterminées par la mesure de leur biomasse et des concentrations
en CI” dans leurs parties aériennes. Ces expérimentations SALVEA 1, 2 et 3 sont discutées dans les
chapitres 3 et 4 de ce mémoire.

Les plans d'expériences et méthodes analytiques étant spéci ques a chaque expérimentation,
ils sont détaillés dans les sections correspondantes.

2.2.2 Laphase pilote

La phase pilote permet de confronter les résultats obtenus lors des tests en laboratoire a la
réalité. Ainsi, le pilote permet de mettre en avant les problémes que pourrait présenter la transpo-
sition du dispositif a une échelle plus importante. Son but est ainsi de con rmer les données de
laboratoire ou d'identi er de nouvelles problématiques inhérentes a la complexité et a I'échelle
des systeémes. Elle peut conduire a de nouveaux tests en laboratoire qui cibleront une probléma-
tigue donnée. In ne , aprés ce jeu d'échanges, un pilote fonctionnel aménera a un démonstrateur,
qui est le premier dispositif ou toutes les améliorations sont implémentées et qui a pour vocation
de démontrer le procédé sur un exemple concret a échelle réduite.

Cette étape dure généralement plus longtemps que les expérimentations en laboratoire de par
les colits nécessaires a sa mise en place, ainsi que la quantité et qualité des données générées. Dans
le cas de la phytodéchloruration des sédiments portuaires marins, une expérimentation pilote
nommée PASSPORT (pour "Phyto-desAliniSation des Sediments PORTuaires ") a été réalisée sur
une période de 6 mois. Pour des raisons logistiques et nanciéres, aucune expérimentation pilote
pour la phytodéchloruration des ef uents industriels chargés enions Cl ~ ~ n'a pu étre mise en place
dans le cadre de cette thése.

L'étape pilote concernant la phytoremédiation d'un sédiment dragué est une nécessité. En ef-
fet, bien qu'un grand nombre d'études portent sur le traitement des chlorures dans des ef uents
industriels par la phytoremédiation (par exemple A’  RAMBURO-M IRANDA et RUELAS-RAMIREZ [2017];
BROWN et collab. [1999]; JEsuset collab. [2014]), peu d'études portent sur le traitement de cette
pollution dans les sédiments dragués pollués. Les études de phytoremédiation de telles matrices
(sédiments portuaires notamment) se concentrent essentiellement sur le traitement des métaux et
des polluants organiques, et mettent en ceuvre des especes végétales distinctes de celles que nous
avons sélectionnées, des espéces de type herbacées ou des arbres non aquatiques (D ONI et collab.
[2015]; M ASCIANDARO et collab. [2014]; PITTARELLO et collab. [2017]; V ERVAEKEet collab. [2003]).
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Lapproche de phytoremédiation des sédiments portuaires par des espéces halophytes aquacoles
est donc totalement innovante.

Le pilote PASSPORT a donc pour but d'observer le comportement de ces végétaux lorsqu'ils
sont cultivés sur un sédiment portuaire présentant des concentrations importantes en ions chlo-
rures et une contamination multiple. La mise en place du plan d'expérience, comme par exemple
le choix du stade de croissance des végétaux, s'appuie sur les résultats obtenus par les tests en
laboratoire.

2.3 Bilan

Cette these a pour objectif de développer un traitement passif de phytoremédiation pour la
contamination en ions chlorure des ef uent industriels et sédiments portuaire. Le dé principal
de ce type de dispositif est le choix des végétaux. Des espéces adaptées permettent d'obtenir de
bon rendement et a I'inverse un mauvais choix peut étre la cause d'un mauvais fonctionnement.

La sélection végétale repose principalement sur 5 critéres : i) la tolérance des végétaux a I'envi-
ronnement pollué, ii) la capacité du végétal a extraire le polluant, iii) la production d'une biomasse
importante dans le milieu en question, iv) le caractére local au territoire, v) le potentiel d'une pro-
duction en grande quantité et cela a bas codt.

D'apreés la littérature scienti que, trois végétaux répondant a ce cahier des charges ont été sé-
lectionnés. Ce sont Phragmites australis , Typha latifolia et Juncus maritimus . Toutefois les capaci-
tés épuratoires déterminées pour ces végétaux sont spéci ques aux conditions expérimentales et
a la matrice a traiter.

Ainsi des essais a petites échelles seront réalisées en laboratoire a n d'évaluer et de discuter la
tolérance et la capacité de bioaccumulation desions Cl ~ des espéces ciblées :

— en présence de solutions enrichies en NaCl (par analogie aux ef uents industriels) (essais
SALVEA 1let 2, chapitre 3),

— dans une matrice solide enrichie en NaCl (analogie aux SDP) (essai SALVEA 3, chapitre 4).

Un essai pilote sera mené dans l'objectif de discuter de la faisabilité d'un modéle de phyto-
remédiation des sédiments marins (Chapitre 4). Pour des raisons logistiques et de temps, aucun
essai pilote ne sera réalisé dans la démarche de traitement des ef uents chlorurés.

La mise en place de ces essais n'a pu étre possible que grace a la coopération de deux acteurs
des lieresimpliquées dans I'ensemble des expérimentations, Nymphéa Distribution et Equo Vivo,
ainsi que la participation du port de Carnon.

— Nymphéa Distribution a fourni les végétaux nécessaires aux essais, elle a mis a disposition
une serre R&D agrée par le ministére et a apporté son savoir dans la culture des végétaux.

— Equo Vivo, liere de Vinci Construction Terrassement, a mis a disposition des ressources
humaines et matérielles pour le dragage des sédiments (pelle mécanique, camions, etc.) et
s'est mis en relation avec les différents ports pour l'obtention des sédiments nécessaires a
cette étude.

Le port de Carnon fait quant a lui partie de ceux touchés par la nouvelle réglementation et est
intéressé par de nouvelles solutions pour la gestion des sédiments portuaires, c'est pourquoi il a
mis a disposition des sédiments pour le développement d'un tel procédé. Nymphéa Distribution
et Equo Vivo ont aussi participé nancierement pour la réalisation de ces expérimentations de par
leur intérét et souci pour I'écologie.
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Chapitre 3

Phytoremeédiation des ef uents
Industriels riches en chlorures

« La plus belle chose que nous
puissions expérimenter est le
mystérieux. C'est la source de tout
art et de toute science. »

Albert Einstein

Mathématicien, Physicien, Scienti que (1879 - 1955))
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En France, le chlorure de sodium est le sel le plus utilisé aujourd’hui (RECORD [2004]). Il en
ressort une problématique de rejets dans l'environnement tel que discuté dans les chapitres pré-
cédents (Chapitre 1.1.2, tableau 1.1). Les ef uents industriels représentent la plus grosse source
de rejets avec 3 275 600 tonnes de chlorures rejetés dans I'environnement chaque année (RE-
CORD [2004)). Le traitement en amont des ef uents, et notamment le traitement de leur salinité,
seradonc de plus en plus exigé. La phytoremédiation, approche respectueuse de I'environnement,
déja mise en place pour le traitement d'ef uents présentant une pollution en métaux ou métal-
loides, pourrait étre proposée pour la remédiation des ef uents chargés en chlorures. Le présent
travail vise a évaluer le potentiel de cette méthode au travers de I'étude des capacités d'une espéce
ciblée : le roseau commun ( Phragmites australis subsp. australis - par la suite appelé Phragmites
australis).

Différents essais de culture de Phragmites australis en irrigation avec des solutions de concen-
trations en NaCl variables de 0,0 a 0,4 M, soit de 0,0 a 14,2 g/l d'ions Cl| -, ont été réalisés en labo-
ratoire. lls visent a déterminer les capacités de I'espéce a extraire les chlorures a partir de solu-
tions plus ou moins riches en NaCl et a évaluer le potentiel de leur utilisation dans un procédé in-
dustriel. Ce potentiel de phytoremédiation des ef uents de  Phragmites australis sera évalué pour
différents stades de croissance. Cette gamme de concentration a été choisie de maniére a corres-
pondre a la majorité des ef uents chlorurés générés par les entreprises, en effet, les teneurs enions
chlorures mesurées dans ces déchets sont généralement inférieures a 15 g/l (chapitre 1.1.2.1).

3.1 Methodologie

3.1.1 Pland'expérience

Parmi les végétaux identi és selon le cahier des charges imposé par cette étude (Chapitre 2.1),
seule I'espece Phragmites australis a été sélectionnée pour cet axe de recherche sur la remédiation
des ef uents chlorurés. En effet, au regard des données de la littérature et comparativement aux
especesTypha latifolia et Juncus maritimus , Phragmites australis s'avere étre la plus tolérante au
NaCl, avec des individus pouvant survivre dans des milieux ayant des concentrations de 5 a 30
%o (A DAMS et BATE [1999]; ASAEDA et collab. [2003]; GREENWOOD et M ACFARLANE [2006]; LISs-
NER et SCHIERUP [1997]; VASQUEZ et collab. [2005]). De plus, sa biomasse importante laisse pré-
sager d'un meilleur potentiel de remédiation au regard, par exemple, de  Juncus maritimus . Elle
est par ailleurs déja employée dans le traitement d'eaux usées dans une approche de construction
de zones humides arti cielles (A BOU-ELELA et HELLAL [2012]; GARCIA-VALERO et collab. [2020];
SYLLA et collab. [2018]; VALIPOUR et collab. [2009]) méme avec des ef uents présentant une sali-
nité importante avec des TDS ( Total Dissolved Solids) de 6,1 & 10,1 g/l (PHAN et DINH [2017]). An
de contraindre les capacités de remédiation de I'espece, des plants produits par la société Nym-
phéa Distribution ont été cultivés et irrigués de fagon continue avec des solutions enrichies en
NaCl (de 0,0 4 0,4 M). Ces plants ont été fournis en I'état avec le substrat de culture suivant le pro-
cédé de production du fournisseur. Ces tests simulent un environnement de zone humide plantée
de roseaux dans laquelle seraient déversés de facon ponctuelle et réguliere des ef uents en milieu
fermé (modéle statique).

Deux expériences nommées SALVEA pour "Impact de la SALinité sur la survie de VEgétaux
Aquatiques locaux" ont été mises en place successivement :

i Une premiére expérience, SALVEA 1, a été réalisée avec irrigation par une solution conte-
nant exclusivement des ions Na * et CI” sans autres nutriments (eau ultra pure enrichie en
NaCl). Ce choix de modalité d'irrigation a été réalisé de facon a disposer d'un systéme simple
sans in uence de composants extrinseéques, les nutriments présents dans le substrat étant
considérés comme suf sant pour la croissance des végétaux sur la période de culture ciblée.

i Une seconde expérience, SALVEA 2, a été menée en considérant une solution complexe
chargée en différents ions et enrichie en Na * et CI". Dans ce dernier cas, une eau de forage
naturelle a été utilisée.
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Les expérimentations SALVEA 1 et 2 simulent un apport d'ef uent chargé régulier. Les essais
ont été réalisés sur une période de 4 semaines. L'apport cumulé de chlorures au cours du temps
a été déterminé pour chaque essai (Annexe B.1 et B.2). La confrontation des deux essais a pour
but de discuter I'impact d'un cocktail de nutriments sur la tolérance aux chlorures de Phragmites
australis et sur ses capacités d'extractions des sels.

3.1.1.1 Especes et plants introduits

Les essais SALVEA visent a tester l'impact du stade de croissance de Phragmites australis sur sa
capacité a phytoépurer les ef uents chlorurés. Ainsi, quatre stades de croissances ont été consi-
dérés:

— des plants dits adultes (12 § 2 mois),
— des plants dits jeunes (6 § 1 mois),
— des plants juvéniles (2 8 0,5 mois), et

— des graines.

Les essais SALVEA 1 portent sur I'ensemble des 4 stades de croissance. Pour SALVEA 2, seuls
les végétaux adultes, jeunes et juvéniles ont été étudiés.

Comme indiqué dans le chapitre 2.1, tous les végétaux étudiés ont été produits par la société
Nymphéa Distribution. Les plants sont obtenus, pour I'ensemble des stades de croissance étu-
diés dans une motte de substrat. Ce substrat est formulé d'aprés les besoins de la société Nym-
phéa Distribution. Il est composé principalement de tourbe (blonde et noire) et d'argile avec des
ajouts de guano et sang séché de volaille (formulation con dentielle). Il posséde intrinsequement
67,3 mg/Kg de chlorure et peut en adsorber jusqu'a 72300 § 2500 mg/Kg (Tests de saturation réa-
lisés en laboratoire, n=2, Annexe C.1). La quantité de substrat disponible pour un végétal dépend
de son stade de croissance. Ainsi les végétaux adultes possedent une motte de substrat de 71 g,
alors que les végétaux jeunes et juvéniles possédent des mottes de 21 g et 1,5 g respectivement.
Les graines ont été semées dans des mottes identiques a celles des végétaux juvéniles, soit une
guantité de 1,5 g.

Chaque plant a été remis en culture avec son substrat dans des bacs en serre de laboratoire.
Ces bacs sont appelés dans la suite du texte microcosmes Les microcosmes, d'une super cie de
20 cm£ 20 cm, contenaient respectivement 9, 16 et 100 plants pour les végétaux adultes, jeunes et
juvéniles. Dans ces conditions de culture, les densités de plantes par metre carré sont de 225, 543
et 2500 plants/m?2 pour respectivement les plants adultes, jeunes et juvéniles. Les graines ont été
semées a une densité de 2500 graines/mz2. Ces densités d'implantation ne sont pas représentatives
de ce qui peut étre mis en place dans des zones humides arti cielles étudiées dans le cadre du
traitement des ef uents ou les densités sont généralement de l'ordre de 10 a 20 plants/m2. Ces
conditions ont néanmoins été retenues a n de disposer de mesures représentatives d'un milieu
colonisé. Elles permettront par la suite le dimensionnement d'une zone humide arti cielle avec
une densité de plantation cohérente.

Pour chaque stade de croissance, les bacs ont été irrigués régulierement (Annexe B.1 et B.2)
par une solution de concentration donnée en NaCl.

3.1.1.2 Modalités de concentrations des ef uents et d'irrigation

Pour I'expérimentation SALVEA 1, quatre concentrations en NaCl en solution ont été étudiées :
0,05 M (ou 1,77 g/l d'ions CI -, C1), 0,1 M (ou 3,5 g/l d'ions Cl 7, C2), 0,2 M (ou 7,1 g/l d'ions CI -,
C3) et 0,4 M (ou 14,2 g/l d'ions CI -, C4) (Figure 3.1). Une solution témoin non chargée en NaCl
a également été suivie (CO= 0 M). Les solutions ont été dopées a partir d'une eau ultra pure 18,2
MOhm (milliQ).
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Pour SALVEA 2, seules les concentrations 0,05 M (C0), 0,1 M (C1) et 0,4 M (C4) ont été étudiées
et ont été realisées a partir de I'eau de forage de la Vistrenque collectée sur le site de production
de Nymphéa Distribution (Le Cailar, 34740). Les caractéristiques physico-chimiques de cette eau
de nappe sont connues (S AssINEet collab. [2015]). La teneur en ions chlorures de cette eau a no-
tamment été mesurée et est donnée a 62,7 8§ 0,05 mg/l (2% n = 9). Toutes les solutions ont été
enrichies a l'aide de chlorure de sodium (99.8+% NaCl, CAS Nr. 7647-14-5, Chem-Lab NV).

FIGURE 3.1 — Photographique de la chambre de culture durant I'expérimentation en laboratoire SALVEA
1 concernant Phragmites australis, avec les stades de croissances (en haut) et les concentrations de NaCl
testées (a droite).

Durant les expérimentations, des apports de solutions salines ont été réalisés tous les deux
jours pour maintenir un niveau constant dans les microcosmes. Le détail des volumes de solutions
ajoutés ainsi que les plannings d'irrigations sont donnés dans les tableaux annexes B.1 et B.2.

3.1.1.3 Conditions de culture et échantillonnage

Les végétaux ont été cultivés dans des chambres de culture (Growbox©XL ORIGINAL, 120 £
120£ 200 cm) pendant 44 jours (du 18/04/17 au 01/06/17) et 29 jours (du 19/06/17 au 17/07/17)
pour respectivement SALVEA 1 et 2. Cette différence de durée de culture est expliquée par des
problématiques logistiques ayant conduit & I'arrét précoce de SALVEA 2. La photopériode a été
programmée sur 12 h et un ventilateur a été disposé a 2 m de hauteur pour homogénéiser I'at-
mosphere dans la chambre de culture et simuler le vent nécessaire a la forti cation des jeunes
pousses par thigmomorphogenese (A NTEN et collab. [2005]; BRAAM et CHEHAB [2017]). Durant la
période de culture, aucun végétal n'a été prélevé. Les prélévements ont été effectués a la n des
expérimentations.

3.1.2 Suivides parametres de culture
3.1.2.1 Parameétres physiologiques

A n d'évaluer la capacité des plants de Phragmites australis a se développer lorsqu'irrigués
par des ef uents chlorurés, différents paramétres ont été suivis.
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La hauteur des plants a été mesurée périodiguement. Ces mesures étant lourdes et chrono-
phages, un choix a été effectué et seuls les plants adultes ont été suivis avec des mesures dans
le temps. Les plants juvéniles et jeunes feront I'objet de mesures uniques a I'état nal. Au sein
d'un méme microcosme, la mesure a été effectuée sur dix individus distincts a n d'obtenir une
moyenne considérée comme représentative de I'état de I'ensemble des végétaux du microcosme.
Ces hauteurs moyennes ont ensuite permis d'estimer la vitesse de croissance absolue instan-
tanée (AGR, Absolut growth rate ) et la vitesse de croissance relative instantanée (RGR, Relative
Growth Rate) selon respectivement les équations 3.1 et 3.2 (B EADLE [1985]; BLACKMAN [1919];
HUNT [1990a]).

AGR /N it (3.1)
tij tii 1
RGR E'”(hi)i In(hi; 1) (3.2)
tiitija
Avec: AGR la vitesse de croissance absolue des végétaux du microcosme considéré entre
les instants t; ettj; 1,
RGR la vitesse de croissance relative des végétaux du microcosme considéré entre
lesinstants t; et t;; 1,
hi la hauteur moyenne des végétaux du microcosme considéré a l'instant  t;,
hij1 la hauteur moyenne des végétaux du microcosme considéreé a l'instant  t;; 1,
ti le temps t;,
tii1 le temps tj; 1.

L'état des végétaux a également été déterminé tous les deux jours et s'est basé sur l'aspect gé-
néral visuel de chaque plant. Aucun prélévement n'étant réalisé durant les deux expérimentations
(cf. chapitre 3.1.1.3), aucune donnée censurée n'a été générée. Le taux de survie a ainsi été déter-
miné par I'équation 3.3.

n .
TS A—— (3.3)
nj A d;
Avec: TS le taux de survie a l'instant i (%) des végétaux dans le microcosme considéré,
n; le nombre de végétaux vivants a l'instant i dans le microcosme considéré,
d; le nombre de végétaux morts a l'instant i dans le microcosme considéré.

3.1.2.2 Parametres physico-chimiques de I'ef uent

La conductivité des solutions résiduelles dans les microcosmes C0 a C2 a été suivie par des me-

sures périodiques a l'aide d'une sonde HI 96304 (100 a 19900 &S, HANNA instruments). Pour les
milieux C3 et C4, la conductivité des solutions est supérieure a la gamme de mesure de l'appareil,
il N'a donc pas été possible de les suivre par cette méthode. De ce fait des analyses par chroma-
tographie ionique (Metrohm, 930 Compact IC Flex) équipée d'une colonne METROSEP A SUPP
5 250/4.0 avec une solution de bicarbonate-disodique comme éluant ont aussi été réalisées sur
I'ensemble des mésocosmes.

Une calibration a été réalisée a partir des mesures de conductivité et des analyses de concen-
tration par chromatographie ionique sur les solutions méres CO a C4 (Figure 3.2). La relation de
corrélation obtenue est donnée avec I'‘équation 3.4 (2=0,998, p=8.10 i 14). Cette équation corres-
pond a la loi d'additivité de Kohlrausch (B 01zARD [1913]; ESLEK et TULPAR [2013]), ou les ions
autres que Na™* et CI” présents dans les solutions sont négligés car en quantités moindres par rap-
port au NaCl. La concentration en ions chlorures, lorsqu'elle est exprimée en mol/l, est identique
a celle du NaCl et des ions Na *. La valeur de 9,6 ¢10i ® déterminée ici correspond donc & l'inverse
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de la conductivité molaire ionique du NaCl (1/ , yaci) en mol.cm. & L.Li * dans les conditions ex-
périmentales testées ici. En théorie, cette valeur estde 7,9 ¢10' ® mol.cm. &S 1.Li ! (1/(5,008+7,631)
=7,9¢10' 2 mol.mSj 1.mi ?), avec 5,008 et 7,631 les conductivités molaires ioniques respectives
des ions Na* et CI") (LIDE [2004]), la différence entre la valeur expérimentale et théorique peut
étre expliquée par des conditions de température différentes et une gamme de concentration plus
importante que lorsque les valeurs théoriques ont été déterminée.

[Cl' Jef fivent t, A9,6¢10' °£ Y4y, (3.4)
Avec: [CliJettiuentt; laconcentration enions chlorures de I'ef uent a l'instant i (mol/l)
9,6¢101 6 l'inverse de la conductivité molaire ionique du NaCl (mol.cm. &S L.Li 1),
Yay, la conductivité de lI'ef uentalinstanti (  &S/cm)

FIGURE 3.2 — Calibration effectuée a partir des mesures de conductivité et des déterminations des concen-
trations sur les solutions méres (CO a C4).

En complément du suivi temporel de la conductivité (sonde HI 96304, 100219900 &S, HANNA
instruments), avant et aprés chaque irrigation avec les solutions chlorurées, 1 ml de la solution
restante dans chaque microcosme est prélevé pour déterminer sa concentration en ions chlorures
par chromatographie ionique.

3.1.3 Echantillonnage et mesures des teneurs en ions chlorures, sodium, potassium,
calcium et magnésium dans les végétaux

Des végétaux issus du producteur de macrophytes partenaire de ce projet (Nymphéa Distri-
bution) ont été prélevés pour avoir une caractérisation initiale des végétaux (t ). Toutefois, étant
donné le peu d'individus disponibles, ces données ne peuvent pas étre considérées comme repré-
sentative de I'état initial des végétaux.

Ala n des expérimentations, les parties aériennes des végétaux sont faucardées et séchées
pendant a minima 48 h a 75 °C. Les masses humides et masses séches sont mesurées respective-
ment avant et aprés séchage pour déterminer la teneur en eau des végétaux. Une fois secs, les
végétaux sont broyés avec un broyeur vibrationnel a haute énergie (SPEX 8000). La poudre ob-
tenue est tamisée a 200 &m (PAVLIK [2000]). Cette opération permet de ne garder que la fraction
ne et donc de réduire les temps d'interactions nécessaires au protocole d'extraction. De cette
maniére des échantillons composés de I'ensemble des parties aériennes (tiges et feuilles confon-
dues) ont été prélevés avant les expérimentations (t ) et aprés les expérimentations. Dans ce der-
nier cas, lorsque la biomasse était suf sante, les feuilles et les tiges ont été échantillonnées séparé-
ment pour déterminer les concentrations dans chacun des organes aériens. Les différents organes
échantillonnés sont récapitulés dans les tableaux 3.1 et 3.2 pour respectivement les essais SALVEA
let2.
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L'extraction des ions chlorures est réalisée par lessivage a l'eau froide sur 100 mg de poudre
seche (MCSORLEY et collab. [2016a]). 10 ml d'eau pure ont été mis en contact avec la poudre
pendant 2 heures sous agitation rotative a 16 tr/min. La solution est mise a décanter pendant
30 min, puis le surnageant est pipeté et Itré 20,45 &m (acétate de cellulose). La concentration en
ions chlorures de I'échantillon est ensuite déterminée par chromatographie ionique (Metrohm,
930 Compact IC Flex) équipée d'une colonne METROSEP A SUPP 5 250/4.0 avec une solution de
bicarbonate-disodique comme éluant.

TABLEAU 3.1 — Synthése du type d'échantillons de végétaux étudié dans le cadre de I'expérimentation SAL-
VEA 1 pour les différents stades de croissance. X = organe prélevé pour la détermination des chlorures. CO
=0g/l,C1=1,77g/l,C2=3,55¢g/,C3=7,09¢g/let C4=14,18 g/l d'ions Cl ".

Stade de . Organes prélevés et analysés
Concentration X
Tiges +

croissance Tiges Feuilles .
feuilles

Co

C1

Juvéniles c2
C3

C4

Co

C1

Jeunes Cc2
C3

C4

Co

C1

Adultes Cc2
C3

C4

X X X X X|X X X X XX X X XX

X X X X X
X X X X X

TABLEAU 3.2 — Synthése du type d'échantillons étudié dans le cadre de I'expérimentation SALVEA 2 pour les
différents stades de croissance. X = organe prélevé pour la détermination des chlorures. CO=0g/l,C1=1,77
g/letC4=14,18 g/l d'ions CI ".

Stade de ) Organes prélevés et analysés
Concentration :
. ) . Tiges +
croissance Tiges Feuilles .
feuilles
(0{0] X
Juvéniles C1 X
C4 X
(0{0] X X X
Jeunes C1 X X X
C4 X X X
(0{0] X X X
Adultes Ci1 X X X
C4 X X X

Pour déterminer les teneurs en cations majeurs (Na *, K*, Ca?* et Mg?*), une masse de 100
mg de cette méme poudre est pesée puis digérée dans des réacteurs micro-onde (Ethos One)
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a 200 °C sous 1000 W pendant 1 h en présence de 8ml de HNO3 7 N et 2ml de H »0,. La solu-
tion récupérée est ensuite évaporée et le résidu sec repris avec 500 & de HNO 3 0,05 N puis dilué
avec 9,5ml d'eau milliQ. La solution est nalement analysée par chromatographie ionique (Me-
throme, 930 Compact IC Flex) équipée d'une colonne METROSEP C6 - 150/4.0 et de l'acide 2,6-
pyridinedicarboxylique comme éluant.

3.1.4 Détermination des quantités d'ions chlorures dans la biomasse et des taux d'abat-
tement

3.1.4.1 Quantités d'ions chlorures dans la biomasse des végétaux

Les quantités totales d'ions chlorures accumulés dans I'ensemble des parties aériennes des
végétaux a lissue des essais sont déterminées suivant I'équation 3.5. Ne disposant pas des va-
leurs précises de biomasses initiales des végétaux mis en culture, il est supposé que sur un temps
d'expérimentation aussi court sa variation est peu impactante et qu'elle équivaut a la biomasse
nale. A n d'identi er les quantités d'ions chlorures réellement absorbées au cours des expéri-
mentations, les quantités de chlorures initialement présentes sont soustraites. Ainsi les quantités
absorbées sont dé nies par I'équation 3.6.

Nci-plante TF AEbiomasse£ [Cl ]pjante TF (3.5)
Nci-absorbe AAbiomasse£ ([Cl Jpjante TFi [Cl' Ipiante T0) (3.6)
Avec: nNci-plante TF la quantité d'ions chlorures dans les parties aériennes de lI'ensemble
des végétaux du microcosme ala n de I'expérimentation (mg),
N-absorbé la quantité d'ions chlorures absorbés par les parties aériennes de I'en-

semble des végétaux du microcosme entre le début et la n de I'expéri-
mentation (mg),

[Cl ]piante T laconcentration en ions chlorures dans les parties aériennes des vége-
taux ala nde I'expérimentation (mg/g),

[Cl"]piante To  laconcentration en ions chlorures dans les parties aériennes des vége-
taux au début de I'expérimentation (mg/g),

biomasse la biomasse séche des végétaux dans le microcosme (Q).

3.1.4.2 Taux d'abattement des teneurs en ions chlorures des ef uents

Les taux d'abattement de la charge en ions Cl ~ des ef uents ont été calculés en prenant en
compte les apports externes en ions chlorures engendrés par le substrat et les irrigations succes-
sives suivant les équations 3.7, 3.8 et 3.9.

. X .
Mcyi apportét; /Emsubstrat £ [Cl : ]substrat A (Virrigation t £ [Cl : ]solution ) (3-7)
tAD
AVeC:  Mcjiapportét; la masse de chlorure apportée jusqu'au temps i (9),
Msubstrat la masse de substrat présente dans le microcosme (Kg),
[ClT substrat la concentration en ions chlorures intrinséque au substrat (mg/Kg),
Virrigation t le volume de solution ajouté pour irriguer les végétaux a l'instant t (L),
[ClT ]solution la concentration de la solution d'irrigation (g/l).
Mclirestant t; /E[CI : ]ef fluent t; £ Vrestant t £ Mcli (3-8)
Avec: Mgjirestant t, la masse de chlorure restante dans la solution au fond du microcosme

al'instant i (g),
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[Cli]etfiuentt; laconcentration de I'ef uent dans le microcosme a l'instant i (mol/l),
Viestant t; le volume d'ef uent restant dans le microcosme a l'instant i (L),
Mcyi la masse molaire des ions chlorures (g/mol).

Mclirestant t;

TA, A1 | )£ 100 (3.9)

Mcli apportét;
Avec: TA, le taux d'abattement des ions Cl ~ pour le microcosme a l'instant i (%),
Mcyirestantt; 1@ masse de chlorure restante dans le microcosme a l'instant i (g),
Mciiapportet; lamasse de chlorure apportée jusqu'au temps i (g).

3.2 Reésultats

3.2.1 Survie de Phragmites australis en milieu irrigué salin

Toutes les données de survie des expérimentations en laboratoire SALVEA 1 et 2 sont détaillées
respectivement dans les annexes B.3 et B.4 et synthétisées dans le tableau 3.3. Aucune graine
n'ayant germé ni dans les milieux neutres ni dans les solutions enrichies, ce résultat sera attri-
bué a de mauvaises conditions de mises en germination plutét qu'a des effets de salinité des eaux
d'irrigation et I'essai ne sera pas plus présenté ni discuté dans la suite de ce travail.

TABLEAU 3.3 — Taux de survie &4 semaines des plants de Phragmites australis en fonction des concentrations
des solutions d'irrigation, des stades de croissance et de la présence de nutriments. CO0=0g/l, C1=1,77 g/l,
C2=3,55¢9/l,C3=7,09 g/l et C4 =14,18 g/l d'ions Cl ". SO = Sans objet

Concentration TS a 4 semaines (%) TS a 4 semaines (%)
sans nutriments (SALVEA 1) avec nutriments (SALVEA 2)
Juvénile Jeune Adulte Juvénile Jeune Adulte
Co 79 98 100 100 99 100
C1 89 96 96 98 98 100
Cc2 89 86 97 SO SO SO
C3 70 65 93 SO SO SO
C4 20 26 30 7 88 95

Les plants adultes de Phragmites australis ayant été irrigués avec I'eau milliQ enrichie en NaCl
(SALVEA 1) présentent des taux de survie importants, entre 93 et 100 %, au bout de quatre se-
maines de culture pour les concentrations CO & C3 alors que dans la concentration C4 le taux de
survie n'est que de 30 %. L'expérience a été poursuivie pendant 2 semaines et les taux de survie
dans les concentrations CO a C3 sont restées élevées (83-95 %) alors qu'aucun végétal n'a pu sur-
vivre en C4 au bout de ce temps de culture. Le mauvais état des végétaux et leur mortalité a été
observé graduellement tout au long de I'essai. Les mémes observations sont faites pour les plants
jeunes qui survivent a des taux de 65 - 98 % dans les milieux CO a C3 et ne survivent pas en C4 avec
une mortalité trés rapidement observée (26 % de survie au bout de 4 semaines). Les plants juvé-
niles présentent également une survie faible en milieu C4 (TS = 20 %) et au bout de 6 semaines ils
ont aussi du mal a survivre dans le milieu C3 (TS =9 %) ; sur quatre semaines les taux de survie des
plants a ce stade de croissance restent acceptables jusqu'a la concentration C3 (70 - 89 %). Dans
les essais SALVEA 2, avec apports d'eau chargées en divers éléments, les plants présentent de forts
taux de survie (88 -100 %) au bout de quatre semaines de culture, quelles que soit les modalités de
concentration et les stades de croissance. Seuls les plants juvéniles dans le milieu C4 ont un faible
taux de survie de 7 %. Dans le cadre des deux essais SALVEA 1 et SALVEA 2, il apparait donc que
dans la majorité des cas, de bons taux de survie de Phragmites australis jusqu'a des milieux de 0,2
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M (7,1 g/l d'ions Cl °) avec cependant une diminution de ces taux de survie avec l'augmentation
de concentration en NaCl du milieu, la seule exception étant les plants juvéniles irrigués avec une
eau pure qui ne tolérent pas des milieux a plus de 0,1 M. Pour la méme durée de culture, c'est a
dire & 4 semaines, les taux de survie en l'absence de nutriments sont sensiblement plus faibles
(Tableau 3.3). Cette différence est d'autant plus importante avec la solution C4 (14,18 g/l d'ions
CI") avec pres de 60 points de pourcentage de moins pour les plants jeunes et adultes. La encore
les plants juvéniles font exception avec un taux de survie plus important sans nutriments a 4 se-
maines de culture avec 20 % contre 7 % en présence de nutriments lorsqu'ils sont irrigués avec la
solution C4.

Ces résultats, reportés sur la gure 3.3, soulignent que la présence de nutriments participe a
la survie de Phragmites australis dans les conditions de culture et en particulier lorsqu'ils sont
irrigués avec des solutions salées. En effet, cette comparaison entre les deux essais montre une
augmentation des taux de survie entre SALVEA 1 et SALVEA 2 : tous les taux de survie sont supé-
rieurs & 85 % en SALVEA 2. La seule exception étant les plants juvéniles irrigués avec la solution C4
pour lesquels le taux de survie diminue de 20 % (SALVEA 1) & 7 % (SALVEA 2).

La corrélation entre le taux de survie et les différents parametres de l'essai, stades de crois-
sance, concentration de la solution d'irrigation et présence ou non de nutriments a été étudiée
au travers de régressions linéaires (Annexe C.2). Cette approche reléve cependant de biais impor-
tants. En effet, ni 'homogénéité ni la normalité des résidus ne sont véri és et cette approche ne
peut donc étre interprétée car les hypothéses de validité ne sont pas véri ées. Un nombre d'échan-
tillons plus important est requis pour réaliser une telle analyse de fagon robuste et able. Tenant
compte de cette limite, sur la base des seuls résultats disponibles, il semble d'aprés les observa-
tions graphiques (Figure 3.3) qu'il y ait un effet béné que de la présence de nutriments sur la
capacité qu'a Phragmites australis a survivre lorsqu'il est irrigué avec des solutions de NaCl et que
cet effet et d'autant plus fort que la solution est riche en ions salins.

FIGURE 3.3 — Comparaison des taux de survie (%) de Phragmites australis au bout de quatre semaines de
culture lorsqu'il est irrigué avec des solutions chlorurés (CO=0M, C1 =0,05 M et C4 = 0,4 M) en présence
ou non de nutriments.
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3.2.2 Croissance verticale de Phragmites australis
3.2.2.1 Suivitemporel : cas des plants adultes

Les hauteurs des tiges des plants de Phragmites australis adultes mesurées dans le contexte de
I'expérimentation SALVEA 1 sont reportées dans 'annexe B.5. Les hauteurs des tiges, tous milieux
de culture confondus, sont trés hétérogenes au début de I'expérimentation, comprises entre 12,8
et 52,5 cm. Au bout des 44 jours de culture, la gamme des mesures s'échelonne entre 20,8 et 75,4
cm (Tableau annexe B.5). Une approche initiale basée sur la comparaison entre la moyenne des
hauteurs nales et la moyenne des hauteurs initiales ne permet pas d'identi er des variations
signi catives compte tenu de I'hétérogénéité sur les hauteurs des plants (Tableau 3.4).

En effet, la dispersion des valeurs est trop importante a cause de deux sources de variabilité. La
premiére source de variabilité est la différence de réponses aux traitements suivant les individus.
Les végétaux étant des étres vivants, des plants faisant partie d'une méme espéece peuvent avoir
des comportements différents de par leur diversité génétique. La seconde est liée a I'hétérogénéité
initiale des individus d'un méme microcosme. Par exemple un des plants cultivés dans le milieu
CO un végétal est apparu comme un “outsider' avec une croissance nettement supérieure a celle
des autres du méme microcosme, avec une augmentation de la hauteur de sa tige de prés de 44,2
cm contre 12,9 cm en moyenne pour les autres (médiane = 12,6 cm, minimum = 7,7 cm, maximum
= 21,4 cm). Ce végétal n'a donc pas été considéré dans I'analyse. Ainsi, il est dif cile et délicat de
discuter I'effet des traitements sur les données de hauteurs moyennes.

A n de s'affranchir de I'erreur causée par la deuxiéme source de variabilité, la croissance est
étudiée au travers de la différence de hauteur ( ¢ H) entre un instant i et I'instant initial, ici déter-
minée par individu (Tableau annexe B.6) puis moyenné (Tableau 3.4). Les accroissements moyens
de hauteurs sont donnés dans le tableau 3.4.

TABLEAU 3.4 — Hauteurs moyennes des tiges de Phragmites australis en début et n de I'expérimentation
SALVEA 1 pour les différentes concentrations testées. CO=0g/l, C1=1,8¢g/l, C2=3,5¢/,C3=7,1¢/letC4 =
14,2 g/l d'ions CI ~. H; = Hauteur des tiges en début d'expérimentation (cm, n =10 plants), H = Hauteur des
tiges en n d'expérimentation (cm, n =10 plants) et ¢ H = Différence de hauteur moyenne entre le début et
la nde I'expérimentation (cm, n = 10 plants).

Concentration H Hs¢ ¢H
Co 2358 6,1 39,68 15,2 13,08 4,6
C1 33,58 9,8 4288 11,1 9,48 4,8
c2 22,78 7,2 3298 8,1 10,28 3,0
C3 33,48 6,1 35,38 6,5 188 15
C4 38,68 5,9 38,58 5,7 i 0,178 0,67

A l'erreur analytique prés 'augmentation de la taille des plants au bout de 44 jours de culture

en SALVEA 1 estidentique pour une irrigation & une concentration de CO, C1 et C2 avec des valeurs
respectives de 13,0 § 4,6cm, 9,4 § 4,8cmet 10,2 § 3,0 cm (Tableau 3.4 et Figure 3.4). A l'inverse
la pousse est inhibée lorsque les plants sontirrigués avec la solution C3 (1,8 § 1,5cm) et parfaite-
ment nulle a la concentration C4 ( j 0,17 § 0,67 cm) (Figure 3.4a). Pour étudier la signi cativité de
I'impact de la concentration sur la croissance des végétaux, des régressions non linéaires suivant
les modéles décrits par P AINE et collab. [2012] ont été réalisées pour chacune des concentrations
étudiées. La signi cativité de ces modeles est donnée en annexe B.7. La fonction modélisant au
mieux les données est celle de Brady (r 2 = 0,888), nommée monomoléculaire par P AINE et collab.
[2012] (Equation 3.10). Ce modéele (Tableau 3.5) permet de constater que la concentration im-
pacte signi cativement la pousse verticale des plants adultes de  Phragmites australis (p<2¢10i 16).
La pousse des plants dans les conditions CO, C1 et C2 est en effet plus importante de 7 a 8 cm par
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rapport a ceux des milieux C3 et C4. De méme, les végétaux cultivés et irrigués avec la solution de
concentration C3 sont en moyenne 1,31 cm plus grand que ceux irrigués avec la solution C4. Cette
analyse permet aussi de mettre en évidence des différences qui n'étaient pas observables jusque-
la compte tenu de l'incertitude mesurée, notamment celles entre les végétaux des milieux C1 et
C2, les premiers étant en moyenne 1,3 cm plus petits que les seconds. La croissance des végétaux
cultivés dans les milieux C1 et C2 n'étant pas différents de ceux en CO (Tableau 3.5) souligne qu'il
est possible d'irriguer les plants adultes de Phragmites australis avec des solutions enrichies en
NaCl jusqu'a des concentrations de 0,1 M (C2, 7,1 g/l d'ions Cl ) sans impacter signi cativement
la pousse des plants. Au-dela de cette concentration, la pousse est inhibée et elle est méme arrétée
a des concentrations de 0,4 M (C4, 14,2 g/l dions CI 7).

hauteur A8.975£ (1 1,230£ (exp(j 0,123£ temps))) (3.10)

TABLEAU 3.5 — Matrice des différences de hauteur moyenne (cm) des plants adultes en fonction de la salinité
de I'eau d'irrigation avec leur signi cativité. La diagonale de la matrice donne les concentrations (CO=0 M,
C1=0,06M,C2=0,1 M, C3=0,2MetC4=0,4M), le triangle supérieur donne la différence moyenne de
hauteur entre les plants des deux traitements, le triangle inférieur représente la signi cativité (p) du résultat.

co 0,90 0,41 6,60 7,90
0,153 c1 1,30 5,70 7,01
0,497 0,031 c2 7,00 8,31

1,5300 | 1,65¢0 13| <20 ° C3 1,31
<200 1® | <200 1° | <2q0i 1® 0,030 C4

Pour un méme stade de croissance, la croissance des plants d'une méme espéce peut étre com-
parée sur la base des seules AGR (HUNT [1990b]). Dans le cadre de ces essais, les plants faisant
partie de la méme espece Phragmites australis et étant au méme stade de croissance, les AGR cal-
culées dans les différents microcosmes "adultes" peuvent étre comparées directement sans avoir
besoin de passer par les RGR. Ces AGR ont été calculées et montrent des croissances importantes
de l'ordre de 1 cm/jour en début de culture pour les conditions CO, C1 et C2, qui diminuent en-
suite au cours du temps (Figure 3.4b). Pour les concentrations C3 et C4, 'AGR est pratiguement
nulle dés le début de I'expérimentation, et ce jusqu'a la n (Figure 3.4b).

(a) Accroissement de la hauteur des plants (b) Vitesse de croissance absolue

FIGURE 3.4 — Evolution de a) l'accroissement de la hauteur des pousses (cm) et de b) leurs vitesses de crois-
sance absolue (AGR, cm/cm Gour) de Phragmites australis au stade adulte au cours de I'expérimentation
SALVEA 1 pour les différentes concentrations étudiées. Les barres d'erreurs représentent la variabilité entre
les individus. CO = 0,000 g/l, C1 =1,772 g/l, C2 = 3,545 g/l, C3 = 7,091 g/l, C4 = 14,181 g/l de chlorure sans
présence de nutriments
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3.2.2.2 Croissance moyenne : cas des stades adultes, jeunes et juvéniles

La vitesse de croissance étant dépendante du stade phénologique, il est nécessaire d'employer
les valeurs de RGR pour comparer les croissances des plants de différents stades de croissance sur
une base équitable (G RIME et HUNT [1975]; HUNT [1990b]). Les RGR moyens, déterminés a par-
tir des hauteurs initiales et nales des plants, sont donnés dans le tableau annexe B.8. Ces RGR
qui donnent la vitesse moyenne de croissance sur toute la durée de I'expérimentation ne tiennent
pas compte des uctuations temporelles, mais donnent de bonnes indications pour comparer la
capacité des différents stades de croissance a se développer dans les milieux étudiés. Des écarts
types (%) importants sont observés pour les plants adultes vis-a-vis des plants jeunes et juvéniles
(Figure 3.5). Ceci est di au fait que, contrairement aux autres stades de croissance, une grande
variabilité de hauteur existe entre les plants adultes, bien que la pousse des végétaux soit relati-
vement homogéne entre les plants. Pour réduire cette source d'erreur les RGR ont aussi été cal-
culés individuellement pour les plants adultes. Aprés suppression des outsiders, les valeurs des
RGR moyens sur I'ensemble de I'expérimentation SALVEA 1 ont été déterminées et sont présen-
tées dans le tableau 3.6. Les RGR moyens des jeunes végétaux sont stables autour de la valeur de
6¢10' 3 cm/cm Gour pour la gamme de concentration testée. Pour les juvéniles, un optimum appa-
rait & 0,05 M (1,8 g/l d'ions CI °), puis le RGR diminue jusqu'a 3,09 ¢10i 3 § 1,69¢10i 3 cm/cm Gour
(Figure 3.5). Les plants adultes voient quant & eux leur RGR diminuer constamment avec l'aug-
mentation de la concentration en ions chlorures de I'eau d'irrigation de 6,71 ¢10' 3 § 3,28¢101 % 3
i 0,20¢10' 3 § 0,39¢10' 2 cm/cm Gour. Une diminution des RGR est donc observée avec I'augmen-
tation de I'age des végétaux (Figure 3.5). Ce résultat est en accord avec les données de la littérature
(HUNT et collab. [1982]; L1 et collab. [2016]; PAINE et collab. [2012]; POORTER et REMKES [1990];
SouTH [1995]). En effet, lorsqu'un végétal adulte pousse, il formera plus de biomasse structurelle
(tige et racines) qu'un jeune végétal. De ce fait, le taux de biomasse photosynthétique est plus
faible et les nouvelles feuilles créent des zones d'ombrages pour les anciennes limitant ainsi la
photosynthése et donc la croissance du végétal. Un RGR maximum apparait pour les plants juvé-
niles de Phragmites australis irrigués avec de 'eau & 0,05 M (15,98 ¢10' ° § 5,10¢10' 2 cm/cm §our),
cette concentration correspond aux meilleures conditions de cultures pour cette espéce (L ISSNER
et SCHIERUP [1997]).

TABLEAU 3.6 — Vitesses de croissance relatives (RGR) moyennes dePhragmites australis sur I'ensemble de
I'expérimentation SALVEA 1 en fonction des concentrations et des stades de croissance testés. RGR moy =
Vitesse de croissance relative moyenne. Les valeurs sont données avec leur écart type.

- RGRmoy (¢0i 3 cm.cm' L jour; 1
Concentration y ( jourj 1)

Juvéniles Jeunes Adultes
Co 7,998 2,33 5378 2,74 6,718 3,28
C1 15,988 5,10 6,368 2,78 2,928 2,70
Cc2 7,298 2,26 6,948 3,39 1,148 0,84
C3 4,288 4,56 5,958 3,20 0,928 0,94
C4 3,098 1,69 3,848 2,29 i 0,20 8§ 0,39
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FIGURE 3.5 - Vitesse de croissance relative moyenne (RGR moyen, en cm/cm Gour) en fonction de la concen-
tration en ions chlorures de I'eau d'irrigation et du stade de croissance des plants de  Phragmites australis
pour I'expérimentation SALVEA 1 (C0 = 0,000 g/l, C1 = 1,772 g/l, C2 = 3,545 g/, C3 = 7,091 g/, C4 = 14,181
g/l de chlorure sans présence de nutriments).

3.2.3 Bioaccumulation desions Cl ~ chez Phragmites australis

Les concentrations en ions chlorures mesurées dans I'ensemble des parties aériennes (tiges et
feuilles confondues) des végétaux cultivés lors des expérimentations SALVEA 1 et 2, exprimées sur
la matiére séche, sont données dans le tableau annexe B.9.

Concernant les végétaux ayant été irrigués dans de I'eau enrichie en NaCl, les concentrations
en ions chlorures mesurées different suivant la présence ou non de nutriments et sont plus im-
portantes en leur absence (Figure 3.6). Ceci est particulierement visible pour les pousses juvéniles
avec des concentrations de 19,3 8§ 1,0 mg/gsecen CO, 66,08 3,3 mg/gsec€nC1, 62,88 3,1 mg/gsec
en C2, 79,58 4,0 mg/gsec €n C3 et 117,4 8§ 5,9 mg/gsec €n C4 en l'absence de nutriments et
18,5 8 1,9 mg/gsec €n CO, 28,0 8 2,8 mg/gsec €n Cl1 et 46,4 8 4,6 mg/gsec €n C4 en leur pré-
sence. Pour les jeunes végétaux les concentrations sont plus faibles avec 13,1 § 0,7 mg/g sec €n CO,
17,88 0,9 mg/gsecenCl, 14,38 0,9 mg/gsecen C2,20,88 1,0mg/gsecenC3et29,98 1,5mg/gsecen
C4 sans nutriments contre 8,6 § 0,9 mg/gsecen C0,14,58 1,5mg/gsecen Clet23,38 2,3 mg/gsec
en C4 lorsque les nutriments sont présents. Les végétaux adultes ont quant a eux des concen-
trations similaires avec 9,6 8 0,5 mg/gsec €n CO, 20,7 § 1,0 mg/gsec €n C1, 28,0 § 1,4 Mmg/gsec
en C2,46,0 8 2,3 mg/gsec en C3 et 19,8 § 1,0 mg/gsec €n C4 contre 10,8 § 1,1 mg/gsec €n CO,
14,6 § 1,5 mg/gsec €n Cl et 19,5 § 1,9 mg/gsec €n C4 pour respectivement les cas sans et avec
nutriments.

Ainsi, les concentrations en ions chlorure des parties aériennes (tiges + feuilles) des plants
jeunes et adultes restent stables entre 15 et 20 mg/g sec €n présence de nutriments quelle que soit
la concentration de I'ef uent. A l'inverse, pour les plants juvéniles, une forte augmentation est
constatée de 18,5 § 1,9 mg/gsec (CO) 846,48 4,6 mg/gsec (C4). Lorsque l'ef uent ne présente pas
d'autres nutriments, les concentrations des parties aériennes augmentent avec la concentration
de I'ef uent quelle que soit le stade de croissance du végétal, bien que cette augmentation soit
plus marquée pour les plants juvéniles (de 19,3 § 1,0 Mg/gseca 117,48 5,9 mg/gsec entre CO et C4)
vis a vis des plants jeunes et adultes (respectivement de 13,1 8 0,7 mg/gsec 2 29,9 8 1,5 Mg/gsec
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entre CO et C4 etde 9,6 8 0,5 mg/gsec & 46,0 8 2,3 mg/gsec entre CO et C3). Il peut étre présumé
gu'en présence de nutriments, le végétal absorbe ces derniers pour I'homéostasie cellulaire, li-
mitant I'absorption d'ions chlorures. A l'inverse, en l'absence d'autres ions pouvant remplir les
réles des ions chlorures, le végétal n'a d'autre choix que d'absorber les ions chlorures. De plus, les
concentrations retrouvées dans les végétaux juvéniles sont deux a six fois plus importantes que
celles retrouvées dans les plants jeunes et adultes. Cet écart de concentration pourrait étre expli-
gué par les besoins importants en nutriments des végétaux juvéniles pour subvenir aux premiers
stades de développement, I'absence de systéme de défense pour les plants juvéniles, des effets
de dilution dans la biomasse plus faibles & cause d'une biomasse réduite ou encore une capacité
énergétique plus faible au travers de I'ATP réduisant la régulation du transport membranaire de
I'ef ux.

FIGURE 3.6 — Concentrations moyennes mesurées dans I'ensemble des parties aériennes (tiges et feuilles
confondues) de Phragmites australis ayant été irrigué avec de I'eau dopée en NaCl, avec et sans nutriments,
en fonction du stade de croissance et de la concentration de I'eau d'irrigation. TO = Avant expérimentation,
C0=0,000g/l,C1=1,772 g/l, C2 = 3,545 g/l, C3 = 7,090 g/l et C4 = 14,181 g/l pour SALVEA 1. Pour SALVEA 2
toutes les concentrations sont augmentées de 62 mg/l due a la présence de chlorures dans I'eau de forage.

De plus, dans le cadre des expérimentations SALVEA 1 et 2, les différents organes aériens (tiges
et feuilles) des plants de Phragmites australis ont été prélevés indépendamment lorsque la bio-
masse le permettait (Tableaux 3.1 et 3.2 dans le paragraphe 3.1.3) et leur concentration en ions
chlorures mesurées pour déterminer si un stockage préférentiel existait, comme il a déja été ob-
servé pour d'autres especes comme par exemple Juncus maritimus (AL HASSANet collab. [2016]).
Ainsi, il a été possible de déterminer la concentration en ions ClI ~ dans les tiges, feuilles et I'en-
semble des parties aériennes (tiges et feuilles confondues) pour les plants adultes lors des deux
expérimentations. Concernant les végétaux jeunes, cette approche n'a pu étre menée que lors de
I'expérimentation SALVEA 2, pour SALVEA 1 seule la concentration moyenne de I'ensemble des
parties aériennes a pu étre obtenue. De méme, que ce soit pour SALVEA 1 ou 2, seules les teneurs
moyennes des parties aériennes des plants juvéniles ont été mesurées a cause du manque de bio-
masse. Les résultats des mesures sont donnés dans les tableaux B.9. Etant donné que le manque
de biomasse n'a pas permis I'analyse individuelle des organes des plants juvéniles, seuls les plants
jeunes et adultes sont discutés pour la comparaison entre ces deux organes aériens.
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Les concentrations en ions chlorures dans les différents organes des plants adultes, exprimées
sur la matiére séche, sont homogenes dans tous les plants collectés avant le début de I'expérimen-
tation SALVEA 2 (T0) et sont de I'ordre de 10 mg/g sec dans les feuilles et dans les tiges. Dans le cas
des plants jeunes, la concentration dans les feuilles est plus importante que celle des tiges avec res-
pectivement 14,0 § 1,4 mg/gseccontre 8,8 § 0,8 mg/gsec. A lissue des cultures, les concentrations
retrouvées dans les différents organes augmentent avec la concentration du milieu. Pour les plants
adultes dans les concentrations C1 et C4, les concentrations sont relativement similaires entre les
expériences SALVEA 1 et 2 avec des valeurs respectivement de I'ordre de 20 mg/g sec €t 25 Mg/g sec
dans les feuilles et 10 mg/g sec €t 15 mg/g sec dans les tiges. Dans le milieu CO des différences sont
observées entre les deux expériences avec des concentrations respectives pour SALVEA 1 et 2, de
5,38 0,3mg/gsecet 8,38 0,8 mg/gsecpourlestigeset11,1 § 0,6 mg/gsecet 15,98 1,6 mg/g sec pour
les feuilles. Les différents organes des jeunes plants n'ont été étudiés que dans le cas de SALVEA 2,
ainsi aucun comparatif entre les deux expériences n'est disponible dans leur cas. Les concentra-
tions retrouvées dans les organes des jeunes plants de Phragmites australis dans les milieux en CO,
C1let C4 sontrespectivementde 5,3 § 0,5mg/gsec, 7,7 8 0,8 mg/gsecet 14,18 1,4 mg/gsec pour les
tigeset14,4 8 1,5 mg/gsec, 20,8 8§ 2,1 mg/gsec €t 25,4 § 2,5 mg/g sec pour les feuilles (Figure 3.7).

Dans le cas des plants adultes, les concentrations retrouvées dans les différents organes aé-
riens sont comparables pour les deux expériences, exceptées dans la concentration CO. En effet,
pour cette modalité, les concentrations mesurées dans le contexte de SALVEA 2 sont plus impor-
tantes qu'en SALVEA 1, et ce quel que soit l'organe (tige ou feuille) étudié. Cette différence peut
étre expliquée par le fait que dans le cadre de SALVEA 2, méme dans la situation d'une absence
de dopage en NaCl de la solution meére, des ions chlorures ont intrinsequement été apportés par
I'eau d'irrigation qui est une eau de nappe chargée naturellementa 62,7 8§ 0,05 mg/l. Dans le cas
de SALVEA 1, l'eau dirrigation étant une eau milliQ elle était effectivement non chargée en ion
chlorure, en CO. Les apports réguliers via l'irrigation en SALVEA 2 peuvent ainsi expliquer les plus
fortes concentrations en ions Cl ~ des végétaux, avec une augmentation de I'ordre de 3 a 5 mg/g de
matiére séche par rapport a8 SALVEA 1.

Les feuilles ont généralement des concentrations plus importantes par rapport aux tiges avec
une augmentation de I'ordre de 5 a 10 mg/g de matiére seche. Ceci démontre un stockage pré-
férentiel des ions chlorures dans ces tissus vis-a-vis des tiges. Des résultats similaires ont été ob-
servés sur Citrus reshni, les citranges hybrides, Citrus sinensis £ Poncirus trifoliata ou encore Jun-
cus maritimus (AL HASSANet collab. [2016]; M oYA et collab. [1999]). Ces végétaux compartiment
les ions chlorures en excés dans les vacuoles des cellules des racines, des tiges ou I'épiderme des
feuilles a n de contrdler les concentrations cytosoliques et ainsi préserver les sites a vocation pho-
tosynthétiques et les cellules diviseuses qui ne peuvent tolérer dimportantes concentrations en
ions chlorures (B oURSIERet LAucHLI [1989]; BRITTO et collab. [2004]; L1 et collab. [2017]; T AVAK-
KoLI et collab. [2010]; T EAKLE et TYERMAN [2010]).

Les concentrations moyennes de I'ensemble des parties aériennes (tiges et feuilles confon-
dues, représentés par les barres bleues surla gure 3.7) uctuent entre les concentrations des tiges
et des feuilles et leur valeur est affectée par la représentativité de chacun de ces compartiments. Il
a été montré que les feuilles se développent moins bien que les tiges en présence d'un milieu sa-
lin, et le nombre de feuilles diminue avec l'augmentation de la concentration en NaCl a cause de
la senescence (GORAI et collab. [2007]), c'est pourquoi dans des milieux avec des concentrations
élevées en ions chlorures, la concentration des parties aériennes se rapproche de celles des tiges.
Par exemple, dans le cas du milieu C4, de forts taux de mortalités ont été observés pour l'expéri-
mentation SALVEA 1, qui sont caractérisées par la sénescence des végétaux, et donc par la chute
de leurs feuilles. Ainsi, pour ces milieux, la concentration moyenne des parties aériennes est plus
représentative de celle des tiges puisque les feuilles ne sont plus présentes sur le végétal.
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FIGURE 3.7 — Concentrations en ions chlorures retrouvées dans les parties aériennes séchées de Phragmites
australis en fonction des organes, de leur stade de croissance (jeune ou adulte) et la concentration de I'eau
diirrigation (TO = avant I'expérimentation, CO = 0,000 g/l, C1 = 1,772 g/l, C4 = 14,181 g/l pour SALVEA 1, les
concentrations sont augmentées de 62 mg/l pour SALVEA 2 de par la présence naturelle de chlorures dans
I'eau de forage).

3.2.4 Bioaccumulationdesions Na *,K*, Ca?* et Mg?* chez Phragmites australis

Les teneurs en cations majeurs ont été déterminées dans les parties aériennes des plants de
Phragmites australis & la n de I'expérimentation SALVEA 2. Les données de concentrations, en
mg/g de matiére séche sont reportées dans le tableau annexe B.13.

Les teneurs en ions K*, Ca’* et Mg?* présentes dans les végétaux sont relativement peu im-
pactées par la concentration du milieu de culture, et dépendent principalement du stade de crois-
sance du végétal (Figure 3.8). En effet, les concentrations moyennes sur matiére seche mesurées
dans les parties aériennes (tiges et feuilles confondues) des plants juvéniles sont de I'ordre de
34,6 § 59 mMg/gsec, 5,9 § 0,4 mg/gsecet2,6 § 0,3 mg/gsec pour respectivement K *, Ca®* et Mg?*
et ce quel que soit le milieu de culture (Tableau 3.7). Les concentrations mesurées dans les plants
des deux autres stades de croissance sont plus faibles avec respectivement 16,2 8§ 2,0 mg/gsec,
3,28 0,6 mg/g secet 1,08 0,1 mg/gsecpour K ¥, Ca?* et Mg?* chez les plantsjeunes et 19,0 § 1,2 mg/g sec,
3,48 0,8mg/gsecet1,1 § 0,1 mg/gsec pour K+, Ca?* et Mg?* chez les végétaux adultes. Concer-
nant le sodium, les concentrations les plus élevées sont également mesurées chez les plants ju-
véniles. Les plants adultes présentent les concentrations les plus faibles. La charge cationique
des plantes augmente légerement avec la concentration de la solution d'irrigation pour les trois
stades de croissance comme le soulignent les données du tableau 3.8. Les concentrations ainsi
mesurées sont de 1,3 § 0,1 mg/gsec €n TO, 2,2 § 0,1 mg/gsec €n CO, 13,0 8 0,7 mg/gsec €n C1 et
21,1 8 1,0 mg/gsec €n C4 pour les plants juvéniles; 1,0 8 0,1 mg/gsec€n TO, 0,7 8 0,1 mg/gsec €n
C0,3,68 0,2mg/genClet8,7 § 0,4 mg/gsec€n C4 pour les jeunes plants; et 0,5 8 0,1 mg/ggsecen
T0,0,88 0,1 mg/gsecenC0,2,48 0,1 mg/genClet4,8 8 0,2 mg/gen C4 pour les plants adultes.

En comparant les concentrations moyennes enions K ¥, Ca?* et Mg?* des différents organes, il
apparait que celles des feuilles sont plus importantes que celles des tiges et ce, d'autant plus que le
végétal est adulte (Tableau 3.7). En effet, pour le potassium, les concentrations des deux organes
sontde 40,3 8 2,0 mg/gsec €t 41,3 8 2,1 mg/gsec pour les plants juvéniles, 23,2 § 3,0 mg/gsec et
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12,28 3,3mg/gsecpourlesjeunes plants et 23,7 § 1,2 mg/gsecet 16,8 § 1,0 mg/gsec pour les plants
adultes. Concernant l'ion calcium, elles sontde 5,9 8 0,3 mg/gsec €t 2,6 § 0,1 mg/gsec pour les
plants juvéniles, 4,6 8 0,1 mg/gsecet2,0 8 0,6 mg/gsecpourlesjeunes plantset4,3 § 0,7 mg/g sec et
1,58 0,2 mg/g sec pour les plants adultes. Celles mesurées pour l'ion magnésiumsontde 2,1 8§ 0,1 mg/g sec
et 1,8 8 0,1 mg/gsec pour les plants juvéniles, 1,4 8§ 0,3 mg/gsecet0,5 8 0,1 mg/g sec pour les jeunes
plantset1,4 § 0,3 mg/gsec €t 0,7 § 0,1 mg/gsec pour les plants adultes. A l'inverse, les concentra-
tions en ions sodium mesurées dans ces organes, bien qu'augmentant avec la concentration de la
solution, sont plus importantes dans les tiges que dans les feuilles (Tableau 3.8). Pour les jeunes
plants elles sont de 0,7 8§ 0,1 mg/gsec €n TO, 0,9 § 0,1 mg/gsec €n CO, 3,5 8 0,2 mg/ggec €n C1
et 6,3 8 0,3 mg/gsec €n C4 dans les tiges etde 0,1 § 0,1 mg/gsec €n TO, 0,3 8§ 0,1 mg/gsec €n CO,
2,6 8 0,1 mg/gsecenClet2,8 8 0,1 mg/gsec €n C4 dans les feuilles. Les plants adultes ont quant a
eux des concentrations de 0,6 8§ 0,1 mg/gsec€n T0, 0,8 § 0,1 mg/gsec €n CO, 2,6 8§ 0,1 Mg/gsec €N
Clet5,28 0,3mg/gsecen C4 danslestigesetde 0,18 0,1 mg/gsecenTO, 0,2 8§ 0,1 mg/gsec €n CO,
1,18 0,1 mg/gsecenClet3,18 0,2 mg/gsec €n C4 dans les feuilles.

Les écarts types observés sont faibles pour les concentrations en potassium, calcium et ma-
gnésium re étant leur faible variabilité malgré I'augmentation de la concentration en NaCl de la
solution d'irrigation. A l'inverse, celle du sodium estimportante, dénotant les grandes uctuations
des teneurs en Na* en fonction de celles de la solution d'irrigation.

TABLEAU 3.7 — Concentrations moyennes en sodium, potassium, calcium et magnésium (enmg/g  sec) mesu-
rées dans les différents organes aériens (tiges, feuilles et ensemble tiges + feuilles) pour les plants de Phrag-
mites australis lors de I'essai SALVEA 2 en fonction du stade de croissance des végétaux. Ces moyennes ont
été calculées a partir des concentrations des plants a l'instant initial (TO) et celles des plants a l'issu des
cultures irriguées avec les concentrations C0, C1 et C4. Seuls les plants juvéniles font exception a cela et
les valeurs données pour les tiges et les feuilles analysées indépendamment sont celles des concentrations
a T0, le manque de biomasse n'a pas permis l'analyse des concentrations de chaque organe a l'issue de
I'essai. Les moyennes sont données avec leur écart type ( 33.

Stade de [Na*] [K*] [Ca®"] [Mg?*]
. Organes

croissance (Mg/gsec) (MY/Gsec) (MY/Gsec)  (MY/Y sec)
Tiges et Feuilles (n=4) 94895 346859 59804 268 0,3
Juvéniles Feuilles (n=1) 0,78 01 403820 59803 21801
Tiges (n=1) 19801 413821 26801 18801
Tiges et Feuilles (n=4) 35837 1628 20 3,28 0,6 10801
Jeunes Feuilles (n=4) 14814 232830 46811 1,48 0,3
Tiges (n=4) 29826 122833 20806 058 0,1
Tiges et Feuilles (n=4) 21820 190812 34808 1,18 01
Adultes Feuilles (n=4) 11814 237812 43807 1,48 0,3
Tiges (n=4) 23821 168810 15802 0,78 0,1
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TABLEAU 3.8 — Concentrations en ions sodium (en mg/g sec) mesurées dans les différents organes aériens
(tiges, feuilles et ensemble tiges + feuilles) pour les plants de Phragmites australis lors de I'essai SALVEA 2
en fonction du stade de croissance des végétaux. Les concentrations dans les tiges et les feuilles n'ont pas
pu étre déterminées indépendamment a l'issu de I'essai pour les plants juvéniles a cause du manque de
biomasse. CO=0g/lde NaCl, C1=2,92 g/l de NaCl (soit 1,77 g/l d'ions Cl ~), C4 =23,38 g/l de NaCl (soit 14,18
g/l d'ions Cl ~) et NA = donnée non acquise par mangque de biomasse pour l'analyse.

Stade de [Na*]-TO [Na*]-CO [Na*]-C1 [Na']-C4
. Organes
croissance (Mg/gsec) (MG/Gsec) (MY/Gsec)  (MY/Q sec)
Tiges et Feuilles 11,3801 22801 13280,7 21,1811
Juvéniles Feuilles 0,78 0,1 NA NA NA
Tiges 198 0,1 NA NA NA
Tiges et Feuilles 10801 07801 36802 87804
Jeunes Feuilles 0,180,1 0,38 0,1 268 0,1 288 0,1
Tiges 0,78 0,1 098 01 358 0.2 6,38 0,3
Tiges et Feuilles 05801 0,88 0,1 2,48 0,1 488 0,2
Adultes Feuilles 0,180, 0,28 0,1 1,18 0,1 3,18 0,2
Tiges 068 0,1 0,88 0,1 268 0.1 528 0,3
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FIGURE 3.8 — Concentrations en sodium (Na A), potassium (KA), calcium (Ca 2'8‘) et magnésium (Mg ZA) mesurées dans les parties aériennes des plants de Phragmites australis
en fonction des organes, de leur stade de croissance (juvénile, jeune ou adulte) et de la concentration de l'eau d'irrigation pour I'expérimentation SALVEA 2. (TO = avant
I'expérimentation, CO = 0,062 g/l, C1 = 1,835 g/l, et C4 = 14,243 g/l d'ions chlorures en présence de nutriments).
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Les rapports des concentrations en ion sodium et potassium (Na /K *) sont reportés sur la -
gure 3.9. A la concentration CO, ces rapports ne sont pas différents de ceux avant I'expérimentation
avec un rapport moyen sur les trois stades de croissance et tous les organes de 0,10 § 0,07. Dans
ces conditions, les rapports Na */K™* des feuilles apparaissent toutefois plus faibles que ceux des
tiges avec des valeurs respectives de 0,02 8 0,01 et de 0,15 § 0,06. Lorsque la concentration en
NaCl de la solution utilisée pour irriguer les végétaux augmente, ces rapports augmentent égale-
ment. Toutefois 'augmentation est plus marquée dans les tiges que dans les feuilles. En effet, pour
les tiges, ce rapport augmente aux valeursde 1,22 § 0,12enClet1,528 0,15 en C4 pour les jeunes
plants et aux valeurs de 0,54 8§ 0,05 en C1et 0,898 0,09 en C4 pour les plants adultes. Concer-
nant les feuilles, leurs rapports Na */K * sont plus faibles avec 0,38 § 0,04 en C1et0,268 0,03 en
C4 pour les jeunes plants et 0,13 § 0,01 en C1 et 0,32 § 0,03 en C4 pour les plants adultes. Les
rapports Na/K des solutions présentes dans les microcosmes sont quant a elle présentées dans
le tableau 3.9. D'importantes uctuations sont observées sur ces valeurs a cause de deux phé-
nomenes : l'interaction avec le substrat et les apports de solution successifs pour contrebalancer
I'évapotranspiration qui améne a une augmentation de la concentration enions Na  *. En effet, les
rapports Na/K minimum observés dans les solutions au cours de I'essai SALVEA 2 sont entre 3 et
27 fois inférieurs aux rapports théoriques du fait de l'interaction avec le substrat et notamment
les mécanismes d'adsorption. A l'inverse les rapports Na/K maximaux de ces mémes solutions
peuvent étre jusqu'a 8 fois plus grands que les rapports théoriques a cause des ajouts successifs
des solutions de NaCl enrichissant le milieu en ions Na ~. Les deux essais, SALVEA 1 et 2 ont des
rapports Na/K similaires pour les milieux CO (0 g/l dions ClI ") et C1 (1,77 g/l d'ions Cl °) avec des
valeurs respectivement entre 0,7 et 46,7 et entre 33 et 2613. Concernant le milieu C4 les rapports
observés lors de la premiére expérimentation sans nutriments (SALVEA 1) sont plus importants
que ceux de la seconde avec nutriments (SALVEA 2) avec respectivement de 699 a 12426 etde 91 a
2489. Concernant les milieux C2 et C3, ils n'ont été étudiés que dans le cadre de l'essai SALVEA 1
(sans nutriments) et leurs rapports Na/K sont respectivement de 144 a 5500 et de 223 4 8722.

FIGURE 3.9 — Rapports des concentrations en sodium et potassium (Na/K) dans les parties aériennes des
plants de Phragmites australis en fonction des organes, de leur stade de croissance (juvénile, jeune ou
adulte) et de la concentration de I'eau d'irrigation pour I'expérimentation SALVEA 2. (TO = avant I'expé-
rimentation, CO = 0,062 g/l, C1 =1,835 g/l, et C4 = 14,243 g/l d'ions chlorures en présence de nutriments).

Malgré une augmentation importante de la concentration en NaCl entre les modalités C1 et
C4, les rapports Na*/K* n'augmentent que faiblement dans les tiges et ne sont que peu pertur-
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bés dans les feuilles entre ces deux conditions. Toutefois, dés que des ions sodium sont présents
dans la solution, les rapports des tiges augmentent fortement de 0,26 § 0,03a1,22§ 0,12 (C1)
1,52 § 0,15 (C4) pour les jeunes plants etde 0,14 § 0,01a40,548 0,05 (C1)-0,898 0,09 (C4). Les
rapports dans les feuilles ne dépassent pas la valeur de 0,38 8§ 0,04 (jeunes végétaux en condition
C1) alors que celui dans les tiges peut atteindre jusqu'a 1,52 8§ 0,15 (jeunes végétaux en condition
C4). ll apparait donc que Phragmites australis est capable de discriminer le sodium du potassium
et de transloquer préférentiellement les ions K * vers les feuilles alors que les ions Na * sont stockés
dans les tiges. De cette maniére, Phragmites australis est capable de garder des concentrations
importantes d'ions K * dans ses cellules, ce qui est un mécanisme clef de la tolérance des végé-
taux au stress salin (TAKAHASHI et collab. [2007]). De plus, le transport sélectif le plus marqué est
celui des jeunes plants dans la condition de culture C4 avec un rapport dans les tiges prés de 5,7
fois supérieur a celui des feuilles, les plants adultes dans les mémes conditions ne discriminent
que d'un facteur 2,8. Irrigués avec les solutions de concentration C1 (1,835 g/l d'ions chlorures),
les plants jeunes et adultes discriminent respectivement d'un facteur 3,2 et 4,3. Ce mécanisme
d'adaptation sert a préserver les sites a vocation photosynthétique de la phytotoxicité des ions en
exceés et notamment de Na * (BOURSIERet LAUCHLI [1989]; BRITTO et collab. [2004]; L1 et collab.
[2017]; TAVAKKOLI et collab. [2010]; T EAKLE et TYERMAN [2010]). De méme, quel que soit le cas de
gure, les rapports Na/K mesurés dans les solutions sont nettement supérieurs a ceux retrouvés
dans les organes des végétaux et ce de plusieurs ordres de grandeur (entre 10 et 14000 fois plus
grands). Ceci met la encore en évidence l'absorption et la translocation préférentielle desions K~ *
vis-a-vis desions Na ™.

TABLEAU 3.9 — Résumé des rapports des concentrations en ions sodium et potassium (Na/K) des solutions
dirrigation pour les essais SALVEA 1 et 2 (tout stade de croissance confondu) en fonction des concentra-
tions. SO = sans objet. n = nombre d'analyses, Na/K théorique = valeurs théoriques d'aprés les concentra-
tions des solutions utilisées, Na/K minimal = rapport Na/K minimal observé lors des essais pour la concen-
tration étudiée, Na/K maximal = rapport Na/K maximal observé lors des essais pour la concentration étu-
diée et Na/K moyen = rapport Na/K moyen observé sur la durée de I'essai. Les rapports Na/K des solutions
évoluent fortement dans le temps a causes des interactions avec le substrat présent dans les microcosmes
et les apports de solutions pour compenser I'évapotranspiration.

Essai CO C1 Cc2 C3 07)
n 10 34 18 22 23
Na/K théorique SO SO SO SO SO
SALVEA 1 Na/K minimal 0,7 35 144 223 699
Na/K maximal 22,3 2567 5427 8722 12426
Na/K moyen 8,2 673 1877 4048 4115
n 7 11 SO SO 50
Na/K théorique 6,6 308 SO SO 2420
SALVEA 2 Na/K minimal 2,2 33 SO SO 91
Na/K maximal 46,7 2613 SO SO 2489
Na/K moyen 12,2 757 SO SO 734

Des observations des échantillons de feuilles (séchées et broyées) des plants adultes de Phrag-
mites australis ayant été cultivés avec la solution C4 (14,18 g/l d'ions ClI ~) lors de I'expérimentation
SALVEA 2, ont été réalisées au Microscope Electronique a Balayage (Hitachi, TM3030Plus). Il ap-
parait que les ions chlorures stockés dans les parties aériennes de Phragmites australis sont prin-
cipalement retrouvés sous forme de cristaux de KCI (Figure 3.10). En effet, en plus de transloquer
de facon sélective les ions Na™* et K*, cette espéce dispose d'une trés forte sélectivité en faveur du
potassium par un mécanisme d'exclusion des ions Na * au niveau de I'appareil racinaire (G ORAI
et collab. [2010]). La conservation d'un faible rapport Na/K dans le cytosol est un mécanisme mis
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en place par les végétaux pour tolérer les milieux salins (M AATHUIS et AMTMANN [1999]).

FIGURE 3.10 — Image MEB des parties aériennes de Phragmites australis ayant été cultivé en milieu chloruré
apres séchage et broyage, avec analyse EDS suivant la coupe dé nie par la eche jaune.

3.2.5 Exportation des ions chlorures par les parties aériennes des végétaux

Les quantités totales d'ions chlorures présentes dans I'ensemble des végétaux des microcosmes
et pouvant étre exportées par la biomasse a l'issue des essais SALVEA 1 et 2 ont été calculées a par-
tir des concentrations et des biomasses suivant I'équation 3.5 (Annexe B.10). A la n des essais,
dans les microcosmes C1 a C4, les quantités d'ions Cl ~ présentes dans les végétaux sont de 'ordre
de 65,76; 115,23 mg, 60,41; 170,32 mg et 201,99; 499,65 mg pour respectivement les plants ju-
véniles, jeunes et adultes pour SALVEA 1 et de l'ordre de 216,29 | 283,54 mg, 312,28; 475,37 mg
et 313,54; 319,75 mg pour respectivement les plants juvéniles, jeunes et adultes pour SALVEA 2
(Figure 3.11). En considérant les quantités d'ions Cl ~ initialement présentes dans les végétaux, il
est possible de calculer les quantités bioaccumulées.

Ainsi, les quantités d'ions Cl ~ bioaccumulés au cours des essais SALVEA 1, calculées suivant
I'équation 3.6 (paragraphe 3.1.4.1), sontde 51,44 j 94,13 mg, 18,02; 113,16 mget111,6; 382,57 mg
pour respectivement les plants juvéniles, jeunes et adultes. Les quantités absorbées calculées pour
l'essai SALVEA 2 sont quant a elles de 136,44 148,49 mg, 96,20; 270,54 mg et 82,6; 142,94 mg
pour respectivement les plants juvéniles, jeunes et adultes irrigués avec les solutions de C1 a C4
(Figure 3.12). Concernant les microcosmes irrigués avec les solutions CO, une faible augmentation
est observée, comprise entre 0,00 mg et 15,30 mg pour SALVEA 1 et atteignant 35,09 mg dans le
cadre de SALVEA 2. La provenance des ions chlorures dans ces milieux qui en sont dépourvus est
supposeée étre le substrat de culture. En effet, sa concentration est de 67,3 mg/kg et les quantités
utilisées, entre 150,0 g et 640,6 g par microcosme, sont donc déterminées comme suf santes pour
expliquer cette augmentation. Lors de I'essai SALVEA 2, l'irrigation avec I'eau de forage a elle aussi
contribuée aux apports en ions chlorures.

Les quantités présentes dans les végétaux lorsqu'ils sont irrigués avec un ef uent ayant des
nutriments sont donc plus importantes que dans le cas ou l'ef uent n'en posséde pas a deux ex-
ceptions prés, les plants adultes en C1 et C3 ou les concentrations dans le végétal sont plus impor-
tantes de respectivement 10 mg/g et 25 mg/g (Figure 3.11). Ces résultats peuvent étre expliqués
par le fait que la biomasse est le facteur conditionnant le plus cette quantité puisque les concen-
trations retrouvées dans les parties aériennes des végétaux sont relativement similaires alors que
la biomasse peut varier d'un facteur dix entre les plants adultes et les juvéniles (Annexe B.10).
Ainsi, en présence de nutriments, la croissance peut étre exacerbée ce qui pourrait expliquer cette
bioaccumulation plus importante lors de I'essai SALVEA 2. De méme, les végétaux les plus agés
ayant les biomasses les plus élevées sont ceux permettant d'exporter les plus grandes quantités
dions CI .
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A nde s'affranchir des écarts de biomasse des quantités d'ions Cl " initialement présentes dans
les végétaux, les quantités réellement absorbées entre le début et la n des deux expérimentations
ont été déterminées a partir de I'équation 3.6 (Figure 3.12). Lorsque les végétaux sont irrigués par
une solution ne contenant pas ou peu d'ions chlorures (C0), respectivement 0,000 g/l et 0,062 g/l
pour SALVEA 1 et 2, les quantités absorbées sont faibles et proches de 0 mg (Figure 3.12). Ceci
peut facilement s'expliquer par la faible présence dans le milieu de culture. La seule exception a
cela sont les plants juvéniles irrigués avec la solution a 0,062 g/l qui ont absorbés 35,09 § 1,75
mg, cette quantité peut néanmoins étre expliqué par la présence d'ions chlorures dans I'ef uent
et dans le substrat de culture. Les plants juvéniles ayant de plus grands besoins pour se dévelop-
per ils ont donc absorbé plus que les plants jeunes et adultes. Ceci est d'ailleurs aussi observable
dans le milieu C1 en présence de nutriments avec des quantités d'ions chlorures absorbées de
136,448 6,82,96,208 4,81 et82,608 4,13 mg pour respectivement les plants juvéniles, jeunes et
adultes.

FIGURE 3.11 — Quantités d'ions chlorures présentes dans I'ensemble des parties aériennes (tiges et feuilles
confondues) de Phragmites australis ayant été irrigué avec de I'eau dopée en NacCl, avec et sans nutriments,
en fonction du stade de croissance et de la concentration de I'eau d'irrigation. TO = Avant expérimentation,
C0=0,000g/l,C1=1,772g/l, C2=3,545 g/l, C3=7,090 g/l et C4 = 14,181 g/l pour SALVEA 1. Pour SALVEA 2
toutes les concentrations sont augmentées de 62 mg/l due a la présence de chlorures dans I'eau de forage.

Dans le cas ou I'ef uent ne contient pas de nutriments, les quantités absorbées uctuent entre
51,44 8 2,57 mg (C1) et 94,13 § 4,71 mg (C3) pour les plants juvéniles et entre 18,02 § 0,90 mg
(C2) et 113,16 § 5,66 mg (C4) pour les jeunes plants. Les plants adultes, irrigués sans nutriments,
ont absorbé de plus grandes quantités que leurs congénéres avec 203,34 § 10,17, 124,258 6,21,
382,57 § 19,13 et 111,608 5,58 mg pour respectivement les solutions C1, C2, C3 et C4. En pré-
sence de nutriments et irrigués avec la solution C4, les plants adultes et juvéniles ont absorbés des
quantités d'ions chlorures similaires avec 142,94 8§ 7,15 mg pour les premiers et 148,49 8§ 7,42 mg
pour les seconds. Dans ce milieu, les plants jeunes sont ceux ayant le plus absorbé d'ions chlorures
(270,54 § 13,53 mg).
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FIGURE 3.12 — Quantités d'ions chlorures absorbés par I'ensemble des parties aériennes (tiges et feuilles
confondues) de Phragmites australis ayant été irrigué avec de I'eau dopée en NaCl, avec et sans nutriments,
en fonction du stade de croissance et de la concentration de I'eau d'irrigation. TO = Avant expérimentation,
C0=0,0009/l,C1=1,772g/l, C2 =3,545 g/l, C3 = 7,090 g/l et C4 = 14,181 g/l pour SALVEA 1. Pour SALVEA 2
toutes les concentrations sont augmentées de 62 mg/l due a la présence de chlorures dans I'eau de forage.

3.2.6 Capacité de Phragmites australis a épurer des ef uents chlorurés

La concentration des ef uents a été déterminée au cours du temps avec des mesures par chro-
matographie ionique et suivie par conductivité. Les résultats sont présentés dans les tableaux en
annexes B.11 et B.12. Les valeurs moyennes ainsi que les gammes de conductivité et de concen-
tration observées sont présentées dans le tableau 3.10.

Les gammes de conductivité observées pour les solutions des microcosmes CO, C1 et C2 avec
les plants juvéniles sont respectivement de 0 - 933 &S/cm, 4500 - 15866 &S/cm, et 9633 - 19800
&S/cm. Pour les jeunes plants, elles sont de 0 - 366 &S/cm, 5366 - 10850 &S/cm et 10433 - 18433
&S/cm pour respectivement les microcosmes CO, C1 et C2. En n, les solutions des microcosmes
CO0, C1 et C2 plantés de végétaux adultes ont quant a eux des conductivités comprises entre 0 - 433
&S/cm, 5466 - 14933 et 10066 - 18500 (Tableau 3.10). D'aprés I'équation 3.4 (paragraphe 3.1.2.2),
ces valeurs correspondent a des concentrations en ions Cl -~ moyennes de : 0,17 § 0,10 g/l (CO0),
2,738 0,96 (C1)et4,218 1,01 (C2) pour les plants juvéniles, 0,04 § 0,04 g/l (C0), 2,21 § 0,50 (C1)
et 4,05 § 0,70 (C2) pour les jeunes plants, et 0,04 § 0,04 g/l (C0), 2,41 § 0,90 (C1) et3,97§ 0,73
(C2) pour les plants adultes. Pour les solutions C3 et C4, les mesures par chromatographie ionique
donnent quant a elles des valeurs moyennes de 11,92 § 5,96 g/ (C3) et 23,09 § 10,83 (C4) pour les
plants juvéniles et 8,35 § 2,59 g/l (C3) pour les jeunes plants. Aucune donnée n'a été obtenue sur
la concentration de la solution résiduelle dans le microcosme C4 avec les jeunes plants.

Ainsi, peu de différences sont observées sur les concentrations des solutions entre les diffé-
rents stades de croissance. Malgré les apports successifs de solutions chlorurées, les concentra-
tions en ions CI ™ sont relativement stables au cours du temps avec des uctuations de I'ordre de
20 & 30 % pour le milieu C1, 15 - 20 % pour le milieu C2 et de l'ordre de 30 a 50 % pour les mi-
lieux C3 et C4 (Figure 3.13). Toutefois, de bréves augmentations de la conductivité, et donc de la
concentration, peuvent étre observées (Figure 3.13). Ces derniéres sont dues au mécanisme de
sur-concentration de I'ef uent causé par I'évapotranspiration. Ainsi, lorsque les irrigations sont
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réalisées la concentration diminue. Concernant les analyses par chromatographie ionique réali-
sées dans le cadre des solutions C3 et C4, il semble que la concentration des solutions augmente,
mais les analyses ne sont pas assez nombreuses pour déterminer une tendance avec précision et
I'évolution observée pourrait étre causée par l'effet de sur-concentration due a I'évapotranspira-
tion. Par exemple, pour les plants juvéniles, il semble que la concentration augmente (initialement
46,60 g/l et 13,13 g/l et entre 17,82 et 34,37 g/l le 23 ™€ jour pour respectivement C3 et C4), mais
ce méme jour une irrigation a été effectuée et les concentrations ont chuté a une valeur proche de
celle d'origine (9,78 g/l pour C3 et 17,06 g/l pour C4) (Figure 3.13).

TABLEAU 3.10 — Résumé des mesures de la concentration en ions Cl - dans les solutions résiduelles des mi-
crocosmes de SALVEA 1 obtenues par conductivité ou chromatographie ionique. Les microcosmes Jeune-
C4, Adulte-C3 et Adulte-C4 ne sont pas représentés car aucune mesure n'a été réalisée sur ces solutions.

Conductivité ( &S/cm) Concentration (g/l)

Stade  Milieu Méthode min - max moyenne 8§ ¥%  min - max moyenne 8§ %
Juvénile CO Conductivité 0-933 525 § 312 0,00-0,30 0,178 0,10
Juvénile C1 Conductivité 4500-15866 8628 § 3287 1,51-5,06 2,738 0,96
Juvénile C2 Conductivité 9633-19800 131878 3176 3,07-6,32 4,218 1,01
Juvénile C3  Chromatographie NA NA 6,31-22,04 11,92 § 5,96
Juvénile C4  Chromatographie NA NA 13,12-39,09 23,09 § 10,83
Jeune Co Conductivité 0-366 119 § 114 0,00-0,12 0,048 0,04
Jeune C1 Conductivité 5366 - 10850 69228 1582 1,71-3,46 2,218 0,50
Jeune C2 Conductivité 10433-18133 126828 2207 3,33-5,79 4,058 0,70
Jeune C3  Chromatographie NA NA 6,99-12,23 8,358 2,59
Adulte  CO Conductivité 0-433 127 § 130 0,00-0,14 0,048 0,04
Adulte C1 Conductivité 5466 - 14933 7544 § 2815 1,74-4,76 2,418 0,90
Adulte C1  Chromatographie ? NA NA 1,58-1,81 1,708 0,07
Adulte Cc2 Conductivité 10066 - 18500 12431 § 2276  3,21-5,90 3,978 0,73

T Mesures effectuées seulement sur les 23 premiers jours de I'essai.

FIGURE 3.13 — Evolution des concentrations en ions Cl ~ des solutions résiduelles présentes dans les micro-
cosmes de I'expérimentation SALVEA 1, mesurées par chromatographie ionique ou par conductivité. CO =
0,0009/l,C1=1,772g/l, C2=3,545¢g/l, C3=7,090 g/l et C4 = 14,181 g/I.

En prenant en compte les apports successifs engendrés par les irrigations des végétaux avec
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les solutions enrichies en NaCl, il est possible de déterminer des taux d'abattement au regard de
la quantité totale d'ions ClI ~ des milieux. Des taux d'abattement importants sont obtenus dans
I'ensemble des essais (Figure 3.14) compris entre 47,3 § 2,4 % et 98,88 5,0 %.

Le plus faible taux d'abattement est mesuré dans le cas des végétaux juvéniles cultivés dans
le milieu C4 de SALVEA 1. Concernant les milieux C1 et C2 de ce méme essai SALVEA 1, les taux
d'abattements sont similaires et proches de 90 % pour I'ensemble des stades de croissance testés;
Seuls les plants juvéniles ont un taux plus faible avec 72,6 & 3,7 %. En présence de nutriments,
dans les essais SALVEA 2, les taux d'abattement obtenus sont plus importants avec 94,6 § 4,8 %,
98,38 5,0% et 98,88 5,0 % pour respectivement les plants juvéniles, jeunes et adultes irrigués
avec la solution C1 et 75,8 8 3,9%, 75,98 3,9 % et 89,2 § 4,5 % pour les mémes plants irrigués
avec la solution C4.

FIGURE 3.14 — Taux d'abattement naux des quantités de chlorures introduites dans les microcosmes pour

les expérimentations SALVEA 1 et2. C0=0,000¢g/l, C1=1,772¢/l, C2=3,545¢g/l, C3=7,090 g/l et C4 = 14,181
g/l pour SALVEA 1. Pour SALVEA 2 toutes les concentrations sont augmentées de 62 mg/l due & la présence
de chlorures dans I'eau de forage. NA = données non acquises

3.3 Discussion et interprétations

L'apport de nutriments autres que ceux disponibles dans le substrat de croissance des végé-
taux via I'eau d'irrigation apparait comme un facteur favorisant la survie des plants adultes et
jeunes de Phragmites australis avec de meilleurs taux de survie des plants étudiés dans les essais
SALVEA 2. Ce résultat est d'un grand intérét pour le traitement d'ef uents industriels chlorurés.

En effet, ces déchets ont généralement des compositions complexes avec des enrichissements
plus ou moins importants en d'autres cations/anions élémentaires. La présence de nutriments
dans le milieu de culture favoriserait I'absorption des ions chlorures par ~ Phragmites australis . Le
chlorure est, au méme titre que d'autres anions, un microélément élément essentiel dont une des
propriétés est de servir de contre-cation. En I'absence d'autres anions dans I'environnement de
culture, il est probable que le végétal en absorbe plus pour que cette fonction de contre-cation
soit maintenue.

Dans les deux cas d'ef uents étudiés, les plants juvéniles n'arrivent pas a survivre au milieu
C4, potentiellement parce qu'ils n'ont pas encore mis en place de mécanismes de défense. A ce
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stade de croissance, ils absorbent beaucoup plus d'eau et de nutriments pour leur développe-
ment, ce qui se traduit par des RGR plus importants, clairement mesurés notamment aux faibles
concentrations de NaCl. Associés a ce besoin d'eau, de grandes quantités d'ions Cl ~ sont captées
par la plante. A un stade de croissance plus avancé, la tolérance de Phragmites australis a de fortes
concentrations de NaCl est associée a deux mécanismes principaux : la séquestration et I'exclu-
sion des ions chlorures. En effet, il a été démontré lors de cette étude, grace a des analyses com-
plémentaires sur les racines d'un microcosme ciblé (Annexe C.3), que des concentrations en ions
chlorures deux a cing fois plus importantes étaient retenues dans les racines des végétaux compa-
rées aux parties aériennes (36 a 113 mg/gsec d'ions Cl - dans les organes racinaires contre 14 a 30
mMg/g sec pour les organes aériens). Ce résultat souligne que I'espéce est capable de limiter I'apport
de ces ions aux organes aériens. CHEN et collab. [2006] ont comparé plusieurs écotypes de Phrag-
mites communis Trin. et ont obtenu les mémes résultats dans des plants développés dans un mi-
lieu contaminé en NaCl. De plus, lors de nos essais, les concentrations retrouvées dans les feuilles
sont plus importantes que celles retrouvées dans les tiges. Des résultats similaires ont été obser-
vés sur le sorgho (BoURSIERet LAuCHLI [1989]) et I'orge (H UANG et VAN STEVENINCK [1989]). Il a
été montré que ces espéces stockaient les ions chlorures dans I'épiderme des feuilles pour préser-
ver les cellules mésophiles, responsables de la photosynthése, de concentrations phytotoxiques.
De la méme fagon, Phragmites australis est capable de limiter les apports en ions Na * et de les
stocker dans ses tiges pour préserver les sites photosynthétiques des feuilles en y transloquant
préférentiellement K * par rapport & Na *. La combinaison de ces deux mécanismes qui peuvent
étre transposés a Phragmites australis lui permettent de tolérer d'importantes concentrations de
NaCl dans son milieu de culture, avec des taux de survie de prés de 100 % pour les végétaux jeunes
et adultes méme lorsqu'ils sont irrigués avec des solutions a la concentration de 14,18 g/l d'ions
chlorures (C4). Lensemble de ces données, plus faibles taux de survie des végétaux juvéniles aux
concentrations élevées (< 20 %) et plus faibles RGR de ces mémes plants aux concentrations su-
périeures a 0,2 M de NaCl (7,09 g/l d'ions CI ), soulignent que des plants plus agés de Phragmites
australis sont a privilégier dans le cas d'un traitement d'ef uents salins par phytoremédiation, en
accord avec les résultats de LISSNERet SCHIERUP [1997].

De plus, les concentrations dans les parties aériennes des végétaux diminuent avec l'augmen-
tation de la croissance de ces derniers. Ceci peut étre expliqué par le fait que les végétaux les plus
jeunes ont besoin d'importantes quantités de nutriments pour se développer. Leur biomasse étant
plus limitée que celles des plants plus agés, ils atteignent plus vite des concentrations importantes
et qui sont potentiellement toxiques pour eux. En effet, au-dela de la concentration de 500 mM de
NaCl dans les cellules, la mortalité des plants est observée (C RAM[1973]; FLowERSet collab. [2015];
MARSCHNER[2011]; WHITE et BROADLEY[2001]; Xu et collab. [1999]). Toutefois, bien que les vé-
gétaux les plus jeunes aient montré des concentrations en ions chlorures plus importantes que
leurs congéneres plus agés, cela ne signi e pas qu'a I'échelle du plant ils ont absorbé plus de chlo-
rures. En effet, ce parameétre est fortement impacté par la biomasse des végétaux. Les végétaux
juvéniles, ayant des biomasses beaucoup plus faibles que les végétaux plus agés, il a suf d'une
faible absorption (< 100 mg/microcosme) pour que des concentrations importantes de l'ordre de
100 mg/g sec de matiére séche soient mesurées en l'absence d'autre nutriments. En présence de
nutriments les quantités d'ions chlorures absorbées sont similaires pour les trois stades de crois-
sance, la seule différence étant pour les jeunes plants ayant été irrigués avec la solution a 14,18 g/l
d'ions Cl~ (C4). Ainsi, sur des temps de culture courts, peu de différences sont observables entre les
guantités d'ions chlorures absorbées par les trois stades de croissance testés. Les quantités absor-
bées sont principalement gouvernées par la concentration de la solution. Toutefois, en I'absence
de nutriments, les quantités d'ions chlorures absorbées par les plants adultes sont plus impor-
tantes que ceux observés sur les autres stades de croissance. De ce fait, en termes de capacité a
accumuler les ions chlorures les plants plus &gés sont également a privilégier.

Les taux d'abattements obtenus ala n des expérimentations sont intéressants pour la phyto-

remédiation des ions chlorures depuis un ef uentindustriel avec un taux le plus faible de 47,3 §2,4%

(plants juvéniles irrigués avec la solution C4), et les autres étant compris entre 72,6 8§ 3,7 % et
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98,8 § 5,0 %. Ainsi, & la vue de ces données et en optimisant le dimensionnement de ces disposi-
tifs (augmentation de la super cie de traitement, choix des végétaux, etc.), il serait théoriquement
possible d'épurer ces solutions et d'atteindre des valeurs limites d'émission permettant le rejet en
milieu naturel ou en tout cas d'atteindre les valeurs d'acceptation en station d'épuration. Toute-
fois, lorsque les taux d'abattement (calculés sur la base des mesures dans les solutions restantes)
sont comparés a l'absorption brute par les végétaux, on constate que ces derniers ne jouent qu'un
réle mineur dans I'épuration de I'ef uent. En effet, les quantités de chlorures récupérées par les
végétaux ne sont que de quelques centaines de milligrammes comparées a ce qui a été réellement
été soustrait des ef uents, qui est de I'ordre de plusieurs milliers de milligrammes. Ainsi I'action
d'un autre systéme dans la récupération des ions chlorures de nos systéemes est a envisager et le
seul réservoir pouvant avoir cette action est le substrat de culture. M ORTEAU et collab. [2006] a
montré qu'en milieu salin les anions pouvaient étre adsorbés par différents matériaux (calcite et
argile) et que parmi les trois contaminants testés (Na *, P sous forme de PO, et CI") les ions chlo-
rures étaient les plus adsorbés (M ORTEAU et collab. [2006]). En présence de grandes quantités de
cations, les feuillets des argiles se cassent créant ainsi plus de sites chargés positivement qui sont
situés en bordure des feuillets. De récentes études ont montré que la tourbe pouvait aussi adsor-
ber Ion CI ~ lorsqu'il est présent en grande quantité (C ARON et collab. [2015]; M cCARTERet collab.
[2018]). Suivant cette hypothése, des tests de saturation du substrat de croissance des végétaux ont
été réalisés en duplica par la mise en contact d'une quantité connue de substrat avec une solution

de NaCl saturée (Annexe C.1). Ces essais ont montré un potentiel de séquestration des ions Cl ~ par
le substrat de I'ordre de plusieurs dizaines de grammes par kilogrammes lorsqu'il est en contact
avec de la solution a 358 g/l de NaCl. Il est présupposé qu'en contact avec des solutions moins
chargées, telles que celles étudiées ici, ce potentiel de séquestration est plus faible mais suf sant
pour capter les ions Cl ~ introduits dans les microcosmes lors de ces essais.

Les quantités d'ions chlorures adsorbées ont donc été déterminées par modélisation a par-
tir des données expérimentales pour chaqgue mésocosme suivant I'équation de pseudo-premier
ordre de Lagergren (G UPTA et RASTOGI[2008]; HO et MCKAY [1999]; SRIVASTAVAet collab. [2006])
(Equations 3.11 et 3.12). En sont alors déduits les taux d'abattement des solutions étudiées (aprés
normalisation des apports en ions chlorures et de la quantité d'ions CI  ~ adsorbée a saturation (Q ¢)
par la masse de substrat dans le microcosme).

dQ
E/EK1£(Qei Qt) (3.11)
Qui devient apres intégration entret=0ett,etQ =0
109(Qei Q1) A0g(Qe)i £t (3.12)
g(Qei Qt g(Qe)i 2303 .

Avec: Qe laquantité de chlorure adsorbée a I'équilibre (mg/Kg),
Q: la quantité de chlorure adsorbée a l'instant t (mg/Kg),
K1 laconstante de vitesse de I'équation d'adsorption du pseudo-premier ordre (jour i 1),
t letemps (jour).

Lhypothése d'une adsorption des ions chlorures par le substrat est véri ée par la forte cor-
rélation entre les modéles et les données obtenues avec des r2 compris entre 0,948 et 0,999 (Ta-
bleau 3.11). Par ailleurs, cette corrélation a été observée également dans le cas du microcosme
contenant des graines de Phragmites australis irriguées avec la solution & 1,77 g/l d'ions Cl ~ avec
un r2 de 0,990. Or aucune graine n'a germée lors de I'essai. Ce microcosme peut donc étre consi-
déré comme simplement constitué de substrat et atteint pourtant des taux d'abattement de prés
de 80 % ce qui con rme I'hypothése d'une diminution des teneursenions Cl ™ par des mécanismes
d'adsorption sur minéraux. De plus, il est possible de mettre en évidence la saturation progressive
du substrat dans les essais réalisés. Cependant, bien qu'un piégeage des ions Cl ~ par le substrat
soit important et signi catif dans les premieres dizaines de jours des expérimentations, générant
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par conséquence de forts taux d'abattement des solutions, il apparait que lorsque le substrat sera
saturé, le taux d'abattement diminuera avec les apports ultérieurs d'ions chlorures (Figure 3.15
et gures annexes de A.1 a A.5). Le point d'in exion, pour lequel I'adsorption par le substrat ne
pourra compenser les apports, apparait relativement tét, entre 11 et 39 jours, d'aprés les modeles
déterminés. Ainsi, pour la plupart des microcosmes, I'expérimentation s'est arrétée peu de temps
apres le temps d'in exion conduisant a des taux d'abattements entre 75 et 95 %. Seuls les mi-
crocosmes contenant les plants juvéniles montrent des taux d'abattement plus faibles. Ces der-
niers contiennent moins de substrat (150 g/microcosme contre 333 g/microcosme pour les plants
jeunes et 640 g/microcosme pour les plus agés); ils atteignent donc plus rapidement la saturation
et le point d'in exion, surtout pour la concentration C4 (14,18 g/l d'ions Cl 7). De ce fait, a l'issue
des essais les taux d'abattement s'avérent inférieurs pour ces microcosmes de plants juvéniles.

FIGURE 3.15 — Modélisation de I'évolution du taux d'abattement au cours du temps pour les plants adultes
irrigués avec la solution a 1,772 g/l (C1). Les losanges rouges correspondent aux analyses par chromatogra-
phie ionique et les croix noires aux mesures par conductivité (avec deux données censurées) dans le cas
des tests de saturation; Les courbes rouge et noire en pointillées a leur modélisation respective suivant un
modéle du pseudo-premier ordre. La courbe bleue représente la modélisation suivant la méme équation en
considérant 'ensemble des analyses confondues.

Sur l'expérimentation SALVEA 1, l'augmentation des Q ¢ est nettement visible pour les plantes
juvéniles et jeunes avec respectivement des quantités adsorbées al'équilibre allant de 27568 mg/kg
en C1 a 49357 mg/Kg en C4 et 32467 mg/kg en C1 a 84918 mg/kg en C3 en accord avec le fraction-
nement des feuillets d'argile en présence de cations (iciNa *) (M oRTEAU et collab. [2006]). Pour les
plants adultes cette augmentation n'est pas visible, et des écarts importants de I'ordre de 10 a 20 %
sont observés entre les modéles pour un méme microcosme suivant les données et la méthode de
mesure utilisée (568224 § 9279 mg/kg pour C1 et 41730 § 4976 mg/kg pour C2). Ceci peut étre ex-
pliqué par les uctuations plus importantes et rapides des concentrations en ions chlorures dans
ces microcosmes, les végétaux adultes ayant des besoins nets en eau plus grands, des apports de
solution sont régulierement effectués (Tableau B.1). Lorsque d'autres ions sont présents, dans le
cadre de I'expérimentation SALVEA 2, les Q ¢ observés dans la concentration C4 sont nettement su-
périeurs a ceux sans nutriments et sont compris entre 163705 mg/kg et 184786 mg/kg. Cette aug-
mentation pourrait étre expliquée par une croissance plus importante du réseau racinaire dans
la seconde expérimentation, du fait de la présence des nutriments, qui peut lui aussi absorber
et adsorber les ions chlorures. Laugmentation de Q ¢ entre les deux expérimentations augmente
les temps d'in exion, et réduit donc l'impression de saturation avec des taux d'abattement plus
importants et du méme ordre de grandeur pour les trois stades de croissance.
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TABLEAU 3.11 — Résumé des coef cients déterminés lors de la modélisation du taux d'abattement en consi-
dérant que les chlorures sont adsorbés par le substrat suivant une cinétique du pseudo-premier ordre. Q ¢
= la quantité de chlorure adsorbée a I'équilibre (mg/Kg), K 1 = la quantité de chlorure adsorbée a l'instant t
(mg/Kg), r2 = le coef cient de corrélation du modéle,t 1> =le temps pour lequel 50 % du substrat est saturé
(jours), T 44 = le taux de saturation a 44 jours (%), ett jnfiexion = l& temps pour lequel le taux d'abattement
commence a décroitre. T = les données ont été acquises par mesure de la conductivité, * = les données ont
été acquises par chromatographie ionique, ** = le modéle prend en compte a la fois les données mesurées
par conductivité et celles obtenues par chromatographie ionique, * = des données ont été censurées pour
ce modele.

Stade de Concentration Qe Ky tir () Taa: (%) tinflexion
. . . . i 0 .
croissance  delasolution  (mg/Kg) (jouri?l) 12 44 )
SALVEA 1
Juvénile ClT, n=29 27568 0,0201 0,964 34 58,7 26
Juvénile CZT, n=21 38943 0,0589 0,948 12 92,5 16
Juvénile C3i, n=9 48754 0,1358 0,975 5 99,7 11
Juvénile C4¢, n=9 49357 0,1459 0,978 8 99,8 12
Jeune ClT, n=26 32467 0,0180 0,987 39 54,7 25
Jeune C2T, n=25 70164 0,0163 0,989 42 51,2 27
Jeune C3t, n=5 84918 0,0333 0,970 21 76,9 20
Jeune C4,n=0 NA NA NA NA NA NA
Adulte ClT, n=21 60040 0,0077 0,999 90 28,8 36
Adulte Cl*T, n=19 70863 0,0065 0,999 107 24,9 39
Adulte Cli, n=28 42920 0,0119 0,997 58 40,7 24
Adulte C1* n=29 54594 0,0087 0,998 80 31,7 32
Adulte Cl*ii, n=27 62701 0,0075 0,998 92 28,1 35
Adulte CZT, n=23 36754 0,0202 0,981 34 58,8 24
Adulte CZ*T, n=21 46705 0,0145 0,997 48 47,2 30
Adulte C3,n=0 NA NA NA NA NA NA
Adulte C4,n=0 NA NA NA NA NA NA
SALVEA?2

Juvénile C1,n=0 NA NA NA NA NA NA
Juvénile C4¢, n=19 182215 0,0332 0,954 21 76,8 20
Jeune C1,n=0 NA NA NA NA NA NA
Jeune C4¢, n=19 184786 0,0149 0,989 47 48,1 33
Adulte C1,n=0 NA NA NA NA NA NA
Adulte C4i, n=18 163705 0,0157 0,982 44 49,8 24
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Il apparait & la vue de ces résultats que la phytoremédiation des ions chlorures présents dans
un ef uent par I'espéce Phragmites australis ne peut étre effectuée par cette méthode. Le sub-
strat perturbe fortement le systéme en adsorbant le contaminant et il est présumé qu'a partir d'un
certain taux de saturation sa concentration dépassera le seuil de tolérance du végétal et donc de-
venir toxique pour la plante. De plus, Phragmites australis, bien qu'étant une espéce a forte bio-
masse, accumule peu les ions chlorures dans ses parties aériennes. Les racines sont beaucoup
plus intéressantes avec des capacités d'accumulation pres de cing fois supérieures. De plus, la
biomasse de I'ensemble racine-rhizome a été estimée d'apres la littérature a 2,55 § 0,35 kg/m?,
3,118 1,23 kg/m2et2,10 § 0,72 kg/m2 pour respectivement des conditions oligohaline, mésohalin
et polyhaline (M ooOREet collab. [2012]). En présence de substrat cette potentielle source d'extrac-
tion ne pourrait étre récupérée puisqu'elle serait piégée dans ce dernier. Un systeme totalement
dépourvu de substrat apparait donc comme plus prometteur avec I'utilisation possible simulta-
née de l'appareil racinaire et des parties aériennes. De plus, la récupération des végétaux en serait
facilitée rendant le processus moins couteux. De cette maniére, en prenant en considération une
biomasse des parties aériennes de 5470 § 366 g/m? (M CSORLEY et collab. [2016b]) et la biomasse
des racines et rhizomes dé nie en condition oligohaline pour un ef uent a 1,835 g/l (C1 avec nutri-
ments) ou celle en condition mésohaline pour I'ef uent a 14,243 g/l (C4 avec nutriments) (M OORE
et collab. [2012]), et par la connaissance des concentrations en ions chlorures de ces organes, il est
possible de calculer la surface théoriqgue nécessaire a I'abattement de la concentration en ions
chlorures de 1 m 3 de chaque ef uent (Tableau 4.8).

TABLEAU 3.12 — Comparaison des surfaces théoriques nécessaires pour la remédiation d'l m 2 d'ef uent
pour les concentrations C1 et C4 en systéme planté ou ottantavec Phragmites australis .

. . . o . Surface pour
Milieu de Concentration Biomasse CI' récupéré P

A 3
culture Organes en Cli (mg/g) (g/m?2) (g/m2) epu;t:,nrz)lm
Aérien 14,64 § 1,46 54708 350 80,18 134 22,18 3,7

Oligohalin (C1) Racinaire 36,07 §8 0,57 25508 366 92,08 14,1 19,38 3,0
Total NA 8020 § 716 172,08 27,4 10,38 1,6

Aérien 19,50 § 1,95 54708 366 106,68 17,8 133,08 22,2
Polyhalin (C4) Racinaire 113,38§ 0,05 31108 1230 352,68 139,6 40,28 15,9
Total NA 8580 § 1596 459,38 157,4 30,98 10,6

De cette maniere, en utilisant I'appareil racinaire, il est possible de diminuer la surface de
remédiation d'un facteur 2 a 4 par rapport a l'utilisation seule des parties aériennes, et ce pour
abattre la méme teneur en ions chlorures avec le méme temps d'interaction. La solution la plus
indiquée pour la phytoremédiation des ions chlorures présent dans un ef uent industriel par I'es-
péce Phragmites australis serait donc la culture par hydroponie (K EERATIURAI et collab. [2013])
voire I'emploi de radeaux végétalisés (C oLARESet collab. [2020]; L INCOLN [2017]; SOLANKI et col-
lab. [2017a,b]). Cette derniere pratique permettrait de ne pas utiliser de substrat ou en quantité li-
mitée, ce qui empécherait 'adsorption du contaminant et les phénomenes de concentration dans
simuler un procédé industriel avec une génération d'ef uent périodique, mais une étude en mode
de fonctionnement dynamique, tel que les zones humides arti cielles couramment étudié pour-
rait étre intéressante dans le cadre d'une génération continue d'ef uent.
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3.4 Conclusion

Le roseau (Phragmites australis ) apparait comme un bon candidat pour la phytoépuration des
ions chlorures présents dans un ef uent industriel. En effet, cette espece est capable de s'adapter
aux milieux salins en limitant I'entrée des ions chlorures et sodium en son sein et en les stockant
de fagon privilégiée dans les tiges. Grace a cela elle est capable de préserver les feuilles nécessaires
a la photosynthése et donc a son développement. Ainsi, méme dans les milieux les plus concen-
trés (14,18 g/l d'ions CI 7), elle conserve d'excellents taux de survie de plus de 85 % au bout de
6 semaines de culture. Toutefois, il est possible que le végétal doive attribuer la majorité de son
énergie pour la mise en place de ces mécanismes d'adaptation ce qui limite son développement.
Des vitesses de croissances relatives (RGR) inférieures & 1¢10' 3 cm&mi 1gour i 1 ont été mesurées
pour les plants adultes dés que la solution a épurer a une concentration supérieure a C3 (7,09 g/l
d'ions Cl 7). Ces essais ont souligné que les plants adultes étaient les plus résistants aux milieux
salins avec les meilleurs taux de survie et capacités d'épuration.

Le dispositif tel qu'il est abordé dans cette étude possede d'excellents taux d'abattements en
présence de nutriments (> 75 %). Néanmoins, une grande partie des ions chlorures est en réalité
adsorbée sur le substrat et seule une in me portion est récupérée par la plante (14-16 % pour I'ef-
uent C1 sans nutriment entre 4 et 7 % pour les autres). Pour limiter l'interaction entre I'ef uent et
le substrat, il est suggéré de déployer des systemes en hydroponie ou avec des radeaux végétalisés,
qui permettraient de se soustraire du substrat de culture. De plus, cette méthode permettrait de
mettre & pro tla biomasse de I'appareil racinaire, qui de par les mécanismes d'exclusion des ions
Cli etNa? posséde les plus grandes concentrations en ces ions. Ainsi il serait possible de réduire
les surfaces nécessaires a I'épuration tout en réduisant les codts d'entretien.

A partir des données de cette étude, des premiers dimensionnements de dispositifs ont été réa-
lisés auprés de partenaires industriels tels que la société Mycrophyt * qui produit des microalgues
destinées aux industries alimentaire et cosmétique ou encore Mascara 2 qui propose une solution
de désalinisation par osmose inverse et était a la recherche d'une méthode de traitement pour les
concentrats. Toutefois ces réalisations n'ont pas pu aboutir de par des problémes logistiques et

nanciers.

1. www.microphyt.eu
2. www.osmosunwater.solutions
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Phytodéchloruration d'une matrice
sédimentaire portuaire

« La plus belle chose que nous
puissions expérimenter est le
mystérieux. C'est la source de tout
art et de toute science. »

Albert Einstein

Mathématicien, Physicien, Scienti que (1879 - 1955))
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Le potentiel des trois espéces végétales sélectionnées dans ce travail ( Phragmites australis,
Juncus maritimus , Typha latifolia ) est ici évalué pour le traitement et la gestion de sédiments de
dragage. Ce type de matrice est caractérisée, outre par une pollution organique et/ou métallique
reconnue (JIA et collab. [2017]; Kim et collab. [2016a]; KING et collab. [2006]), par une forte charge
en sels et notamment en chlorures.

Lapproche d'évaluation d'un procédé de phyto-déchloruration de ces sédiments via des es-
peces hélophytes sera menée en deux temps. Une premiére étape consistera en une étude en
condition contrblée et dans des environnements simples (contamination unique en NacCl), des
capacités de survie et de tolérance de Phragmites australis , Juncus maritimus et Typha latifolia a
la salinité. Leurs capacités a extraire lesions Cl ~ du milieu de culture et ales accumuler dans les or-
ganes aériens seront ainsi déterminées et comparées. Le choix d'une étude exclusive des organes
aériens (tiges et feuilles) releve de l'intérét pour I'objectif visé de gestion des sédiments de dra-
gage de ce mode de remédiation a extraire I'élément visé de la matrice et non a lI'accumuler ou le
stabiliser dans les racines. Cette premiere phase d'étude sera menée en laboratoire sur des petits
volumes de matrices et sur un temps limité (essai SALVEA 3). Elle présentera l'avantage d'un suivi
au cours du temps et d'une maitrise des conditions de culture.

Une seconde approche portera sur la mise en ceuvre d'essais de phytoremédiation sur des sé-
diments polycontaminés, sédiments portuaires dragués dans le port de Carnon (34). Cette étude
permettra d'évaluer le potentiel du procédé de phytoremédiation dans des conditions dites réelles,
en présence d'autres polluants, minéraux et organiques couramment rencontrés dans ces ma-
trices.

4.1 Tests en laboratoire (expérimentation SALVEA 3)

4.1.1 Méthodologie
4.1.1.1 Plandexpérience

4.1.1.1.1 Espéces et plants introduits

Les trois espéces végétalesPhragmites australis , Juncus maritimus et Typha latifolia produites
par la société francaise Nymphéa Distribution (France, Le Cailar, 30740), ont été collectées a des
stades de croissance différents dé nis par leur durée de culture dans les serres de cette société.
Les pratiques agricoles observées pendant cette période de production et de culture sont aussi
décrites dans le chapitre 3.1.1.1 et dans D ELATTRE et collab. [2020]. Des plants agés d'environ 1
an et des plants d'approximativement 6 mois ont pu étre obtenus pour les trois espéeces. Ces deux
modalités de stade de croissance sont par la suite appelées respectivement les plants adultes et
les jeunes plants. Des végétaux plus jeunes ont pu étre obtenus et étudiés pour I'espece Juncus
maritimus uniquement; ils ont été cultivés sur une période de 2 mois environ et sont par la suite
appelés les plants juvéniles.

Des leur collecte sur le site de production, les végétaux ont été mis en culture dans des bacs en
chambre de culture au laboratoire (site GIS, Unimes). Chaque espéce végétale, a chaque stade de
croissance (adultes, jeunes, et juvéniles pour Juncus maritimus ), a été cultivée dans des récipients
en plastique alimentaire dans le méme substrat que celui utilisé a Nymphéa Distribution. L'en-
semble récipient-substrat-plants est appelé par la suite microcosme. Environ 18, 36 et 100 plantes
ont été respectivement étudiées pour les stades adultes, jeunes et juvéniles a n d'avoir accés a
une biomasse suf sante pour les mesures. Ces plants ont été cultivés, compte tenu de la taille de
leur motte de substrat, sur des super cies de 0,08 m 2, 0,06 m? et 0,04 m? respectivement pour les
stades adultes, jeunes et juvéniles pour chaque microcosme. La densité de plantes par metre carré
était donc respectivement de 225, 543 et 2500 plantes/m 2 pour ces trois stades. Les microcosmes
ont été cultivés dans deux chambres de culture (section 4.1.1.1.3). Un schéma de leur disposition
est présenté dans la gure 4.1.
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FIGURE 4.1 — Schéma de la disposition des plants dans les chambres de culture pour I'expérimentation
SALVEA 3. La éche représente le conduit par lequel I'air peut circuler entre les deux chambres. Les mi-
crocosmes sont considérés en fonction de leurs concentrations en ions chlorures (CO = 0 mg/kg, C1 = 1875
mg/kg, C2 = 3750 mg/kg, C3 = 7500 mg/kg et C4 = 15000 mg/kg), des especes végétales (Phragmites aus-
tralis , Juncus maritimus et Typha latifolia ) et de leurs stades de croissance (a. = adultes, je. = jeunes, ju. =
juvéniles).

4.1.1.1.2 Substrat de culture et conditions d'irrigation

Le substrat des végétaux, formulé par la société Nymphéa Distribution, est composé d'argile,
de tourbe (blonde et noire) et de fertilisants (sang séché de volaille et guano). La composition
exacte de ce substrat n'est pas précisée ici pour des raisons de con dentialité. Au début de I'expé-
rimentation, une solution a 20 g/L de NaCl (pureté 99,8+%, Chem-Lab NV) a été apportée au sub-
strat a n de I'enrichir en ions chlorures. Quatre lots de microcosmes ont ainsi été produits pour
4 gammes des concentrations : 1875 mg/kg (C1), 3750 mg/kg (C2), 7500 mg/kg (C3) et 15000 mg/kg
(C4). Un microcosme non enrichi en NaCl a été suivi et a servi de témoin (0 mg/kg, C0). Ces
concentrations ont été choisies a n de couvrir les gammes de seuils d'acceptation des déchets
en installation de stockage et des liéres de valorisation (Arrété du 15 février 2016, voir le cha-
pitre 1.1.2.2).

Chaque espece végétale, pour chaque stade de croissance, est cultivée dans chacun de ces
5 milieux. Les références pour les 35 microcosmes étudiés sont données dans le tableau suivant

(Tableau 4.1).

TABLEAU 4.1 — Références des 35 microcosmes étudiés lors de I'expérimentation SALVEA 3.

Espéce Stade de co c1 c2 c3 c4
croissance
Phragmites adultes Pm.CO Pm.C1 Pm.C2 Pm.C3 Pm.C4
australis jeunes Pje.CO Pje.C1 Pje.C2 Pje.C3 Pje.C4
Typha latifolia gdultes T.m.CO T.m.Cl T.m.CZ T.m.CS T.m.C4
jeunes T.je.CO T.je.C1 T.je.C2 T.je.C3 T.je.C4
JUncus gdultes J.m.CO J.m.Cl J.m.CZ J.m.C3 J.m.C4
maritimus jeunes J.je.CO J.je.Cl J.je.C2 J.je.C3 J.je.C4
juvéniles J.ju.CO Jju.C1 J.ju.Cc2 J.ju.C3 J.ju.C4
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Aprés l'enrichissement des substrats en NaCl, les végétaux ont été irrigués tous les deux jours
avec un volume constant de 800 ml d'eau. L'eau utilisée est une eau de forage provenant d'un aqui-
fére local (eau souterraine de la Vistrenque obtenue par pompage en puits sur le site de Nymphéa
Distribution). Cette eau a été récupérée chaque semaine et stockée dans un contenant de 250 litres
en PEHD. La concentration en ions chlorures de cette eau a été déterminée a62,7 § 0,5mg/l (2%,
n =9). Cette valeur est en accord avec celle publiée par S AssINEet collab. [2015]. Le volume d'eau
utilisé pour irriguer chaque microcosme tout au long de I'expérimentation entraine ainsi un ap-
port d'ions chlorures évalué a de 686 8§ 96 mg (1%, 1188 § 429 mg (1% et 1452 § 489 mg (1%
respectivement pour les microcosmes juvéniles, jeunes et adultes.

4.1.1.1.3 Conditions de culture et échantillonnage

La culture des végétaux a été réalisée dans un environnement contrdlé par I'utilisation de deux
chambres de culture (Growbox©XL ORIGINAL,120 £ 120£ 200 cm) pendant 80 jours, du 27 avril au
16 juillet 2018 (Figure 4.1). Les plants adultes ont été placés dans la premiére chambre de culture
(Figure 4.2) alors que les plants jeunes et juvéniles ont été mis dans la seconde. Les deux chambres
de culture communiquaient a travers un conduit d'aération et étaient équipées de ventilateurs
pour homogénéiser I'atmosphére et imiter |'effet du vent sur les pousses (voir Chapitre 3.1.1.3).

La photopériode a été réglée sur 12 heures avec des lampes de 400 W HPI-T Plus (400W/645 EA40,
PHILIPS). Lhygrométrie et la température ont été suivies avec une sonde Testo 175H1 (T: j20a
AB5°C § 0,4°C, %rF :0a100 %§ 2 %). La température et I'hygrométrie moyenne journaliére
(entre 6 h et 18 h) étaient respectivementde 24,0 § 2,2 °C (min=14,1°C, max=29,2°C)et578 8%
(min =31 %, max =80 %) alors que la nuit (entre 18 h et 6 h) les valeurs moyennes de ces paramétres
étaient respectivementde 21,4 § 2,3 °C (min=14,0°C, max =29,2 °C) etde 648 10 % (min =32 %,
max = 81 %).

Sur la période de culture de 80 jours, a échéance de temps donnée, les parties aériennes des
végétaux de chague microcosme ont été coupées (a la base, au contact du substrat) et prélevées
pour la détermination des teneurs en ions chlorures. Des plants ont également été analysés pour
caractériser l'instant initial (TO) : ces plants ont directement été récupérés sur le site de production
de la société Nymphéa Distribution lors de la collecte des plants de I'étude. Aucun prélévement n'a
été réalisé entre le début de I'expérimentation (TO) et les 15 premiers jours pour permettre aux vé-
gétaux de s'acclimater a leurs nouvelles conditions de culture. L'échantillonnage des végétaux a
été réalisé aprés la période d'acclimatation (échéance notée TObis) et au bout de 3, 9, 15, 25, 36,
45 et 65 jours aprés l'apport de NaCl. Le nombre de plantes prélevées a chaque instant a été dé-
terminé dans le but d'obtenir suf samment de biomasse pour permettre des mesures en triplica.
Ainsi, un nombre plus important de végétaux a été prélevé pour les trois premieres échéances de
temps (biomasse moindre) (15 plants juvéniles, 6 plants jeunes et 3 plants adultes pour chaque
microcosme) et réduit a 2, 3 et 9 plants au-dela, pour respectivement les végétaux adultes, jeunes
et juvéniles. La derniére échéance de temps étudiée a permis le prélevement de l'intégralité des
plants restants (2 adultes, 9 jeunes et 22 juvéniles).

4.1.1.2 Suivides cultures et mesures
4.1.1.2.1 Survie des végétaux

Les nombres de plantes mortes et vivantes ont été déterminés tous les deux jours par contrble
visuel de I'état des végétaux. Durant I'expérimentation, des végétaux ont été prélevés au cours du
temps, il n'est donc pas possible de déterminer les taux de survie de maniére classique a cause de

ces données censurées. De ce fait, les taux de survie ont été évalués avec I'estimateur de Kaplan-
Meier, S(t) (KAPLAN et M EIER[1958]) (Equation 4.1).

Y% .
BO)&E (1 o) @.1)
ittt ni

77



CHAPITRE 4. PHYTODECHLORURATION D'UNE MATRICE SEDIMENTAIRE PORTUAIRE

FIGURE 4.2 — Photographie des plants adultes dans la premiére chambre de culture lors de I'expérimentation
SALVEA 3. De gauche a droite les espécesPhragmites australis , Typha latifolia et Juncus maritimus .

Avec : S(t) I'estimateur des Kaplan-Meier (%),
t le temps auquel au moins un évenement est survenu (mort d'un végétal
ou censure de donnée par prélévement),
n; le nombre de végétaux vivants a l'instant  t;,
dj le nombre de végétaux morts a l'instant  t;.

4.1.1.2.2 Mesures des teneurs en eau et en ions chlorures des végétaux

Les parties aériennes des végétaux faucardées, tiges et feuilles, sont pesées (masses humides)
puis séchées pendant a minima 48h a 75°C. Les masses séches sont obtenues aprés séchage
a n de déterminer la teneur en eau des végétaux. Une fois secs, les végétaux sont broyés avec
un broyeur vibrationnel & haute énergie (SPEX 8000). La poudre obtenue est tamisée a 200 &m
(PAvLiK [2000]). Cette opération permet de ne garder que la fraction ne et donc de réduire les
temps d'interactions nécessaires au protocole chimique d'extraction des chlorures. Ce protocole
est un protocole d'extraction a I'eau froide réalisé sur 100 mg de poudre seche (M CSORLEYet col-
lab. [2016a]) : 10ml d'H »,0 sont mis en contact avec la poudre pendant 2 heures sous agitation
rotative a 16 tr/min. La solution est mise a décanter pendant 30 min; En n le surnageant est pi-
peté pour la mesure de la teneur en ions chlorures.

La solution obtenue est par la suite dosée par titrage argentométrique. Pour ce faire, 100 &L
de chromate de potassium (K 2CrOy4, 0,3 M) est ajouté comme indicateur coloré a un volume de
0,5 a 2ml d'échantillon. Du nitrate d'argent (AgNO  3) a 0,1 M est ensuite introduit a I'aide une bu-
rette digitale jusqu'a atteindre I'équivalence exprimée par le virage coloré (du jaune a l'orange).

Le volume relevé pour ce virage est traduit en concentration, laquelle est par la suite ramenée a la
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quantité de matiére séche traitée et exprimée en mg/g sec. Avant chaque série de dosages, la qua-
lité de la solution de nitrate d'argent et la précision de la burette sont évaluées et calibrées a l'aide
d'un standard de chlorure 2 1000mg/l & 4 mg/l (TraceCERT) (Figure 4.3).

FIGURE 4.3 — Exemple de calibration faites dans le cas d'une série d'analyses. Les barres d'erreur sont pré-
sentes mais peu visibles a cette échelle.

4.1.1.3 Détermination des quantités d'ions chlorures dans la biomasse de chague microcosme

Les quantités totales d'ions chlorures accumulées dans les végétaux d'un microcosme donné
a l'issue de I'expérimentation, correspondent a la somme des quantités déterminées pour chaque
échéance de temps sur la biomasse collectée. L'évaluation repose sur I'équation 4.2 modi ée de-
puis M cSORLEYet collab. [2016a].

X5
Ac(t) A (by, £ (ICI' ]y, i [Cl7]t,)) (4.2)
ti &Ei15
Avec : NP p L.
Ac(t) laquantité d'ions chlorures accumulée par les végétaux au cours du temps (mg),
by, la biomasse des parties aériennes du plant prélevé a t; (g de matiére seche),
[CI"];, laconcentration enions Cl ~ des parties aériennes du plant prélevé a t; (mg/g sec),
[CI"]y, laconcentrationenionsCl - des parties aériennes des plants prélevés a to (Mmg/g sec),
ti le temps auquel un végétal a été prélevé.

4.1.1.4 Détermination des taux d'abattement

Une concentration C x (C1 a C4) de chlorures caractérise |'état initial des microcosmes. Un
taux d'abattement ou de remédiation a été déterminé a la n de I'expérimentation a partir des
guantités totales d'ions chlorures extraites (Ac(t)) (Equation 4.3).

quantit éd%ons Cl- extraite par les végétaux
quantit éd%ons Cl- pr ésente dans les microcosmes

(4.3)

Les quantités d'ions Cl " introduites dans les systémes en considérant les apports via I'eau d'ir-
rigation (eau de forage de la Vistrenque a la concentration de 62,7 8§ 0,5 mg/l d'ions chlorures) ont
également été prises en compte. L'équation 4.4 permet ainsi d'évaluer les taux de remédiation de
chacun des microcosmes étudiés. Ces taux tiennent compte des différents prélévements réalisés
au cours de I'expérimentation (taux dits ‘réels’).

Des taux ‘théoriques' ont été calculés. Il s'agit de taux d'abattement qui auraient pu étre obte-
nus si tous les végétaux avaient été cultivés pendant les 80 jours de I'expérimentation sans aucun
prélevement. Pour cette hypothése la concentration mesurée a I'échéance 65 jours est rapportée a
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tous les plants du microcosme étudié et I'augmentation de la biomasse est considérée comme né-
gligeable sur la durée de culture. L'équation 4.5 permet d'évaluer ce taux d'abattement théorique.

Ac(tes)

TA ¢e| EF—— : (4.4)
[CI ! ]microcosme £ Msybstrat A[Cl : ]eau dArrigation £ Virrigation
bti £ ([Cli ]tes i [Cl i ]to))
TAthéo B A . @.5)
[CI ! ]microcosme£ Msubstrat A[CI : ]eau ddrrigation £ Virrigation
Avec: TA gel le taux d'abattement réel (%) a la n de I'expérimentation,
TAthéo le taux d'abattement théorique (%) ala n de I'expérimentation si aucun
prélevement n'avait été effectué,
by, la biomasse des parties aériennes du plant prélevé a l'instant  t;,
[ClT Jtes la concentration en ions chlorures des parties aériennes du plant prélevé a la
n de I'expérimentation ( tgs) (Mg/g),
[ClT ], la concentration en ions chlorures des parties aériennes des plants prélevés a
l'instant initial ( top),
t le temps auquel un végétal a été prélevé.

4.1.1.5 Traitement statistique des données

Le logiciel R (R CorRE TEAM [2018]) (version 3.5.1), couplé a I'environnement R studio (RS TuU-
DIO TEAM [2016]) (version 1.1.456), a été utilisé pour analyser les données. Les différences signi-
catives entre les taux de survie ont été testées suivant la démarche de Neyman et Pearson avec
un seuil p=0,05. Ces données ont été analysées avec le packagesurvival (THERNEAU [2015]; THER-
NEAU et GRAMBSCH[2000]), et les courbes ont été tracées avec le package survminer (KASSAMBARA
et collab. [2017]). Des régressions linéaires multiples ont été effectuées pour déterminer l'impact
de ladurée de culture, de la concentration du substrat et des stades de croissance des végétaux sur
la teneur en eau et la concentration en ions chlorures des parties aériennes des végétaux. Les in-
teractions entre ces variables ont été prises en compte et le model minimal adéquat a été obtenu
par élimination a posteriori des variables non signi catives (p>0,05). La normalité des résidus a
été véri ée avant interprétation. Les corrélations entre les variables ont été étudiées par le test
de corrélation de Pearson. Ces deux tests (régression linéaire multiple et test de corrélation) ont
été réalisés a l'aide du package stats (R CorRe TEAM [2018]). Le package multicompView (GRAVES
et collab. [2015]) a été utilisé pour montrer les différences signi catives au seuil de p=0,05 sur les
graphiques réalisés avec le package ggplot2 (WiCKHAM [2016]).

4.1.2 Résultats et discussions
4.1.2.1 Tolérance des trois espéces végétales au chlorure de sodium

4.1.2.1.1 Tauxde survie

Lensemble des données ayant permis de déterminer les taux de survie dans le cadre de I'ex-
périmentation en laboratoire SALVEA 3 est détaillé dans 'annexe B.14.

Les taux de survie (approximés par I'estimateur de Kaplan-Meier) pour tous les plants adultes
des trois espéces (Phragmites australis, Juncus maritimus et Typha latifolia ) sont compris entre
88 % et 100 % apres 80 jours de culture. Les trois espéces étudiées semblent donc pouvoir suppor-
ter les environnements salins présentant des teneurs enions Cl ™ jusqu'a 15000 mg/kg, a leur stade
de croissance dit “adulte' Les plants adultes de Juncus maritimus et Typha latifolia ont d'excellents
taux de survie, de 100 %, quelle que soit la salinité du milieu dans la gamme étudiée, alors que ceux
de Phragmites australis différent suivant la concentration du microcosme : de 100 % dans les mi-
lieux CO, C3 et C4, ils sont inférieurs dans les milieux moyennement concentrés, de 92 8§ 8 % en
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Clet888 12 % en C2 (Figure 4.4). Dans les mémes conditions, les plants jeunes des trois espéces
étudiées présentent des taux de mortalité plus importants, excepté pour  Juncus maritimus dontle
taux de survie est de 100 % quelle que soit la condition de salinité. Les jeunes végétaux de Typha
latifolia ont les taux de survie les plus faibles avec respectivement 60 8§ 22 %, 448 15 %, 458 13 %,
60 8 17 % et 48 8 10 % pour les concentrations C0O, C1, C2, C3 et C4. Des taux de survie intermé-
diaires sont observés pour les jeunes plants de Phragmites australis avec 100 % de survie en CO et
C2 et un peu plus faibles en C1, C3 et C4 avec respectivement des valeurs de 76 § 13 %, 668 13 %
et 85 § 8 %. En n, pour le stade “juvénile' étudiée exclusivement pour I'espéce  Juncus maritimus ,
un taux de survie de 100 % a pu étre déterminée dans I'ensemble des microcosmes étudiés.

FIGURE 4.4 — Taux de survie approximés par I'estimateur de Kaplan-Meier dans le cas de I'expérimentation
en laboratoire SALVEA 3 pour les trois espéces ciblées suivant leur stade de croissance et la concentration
en chlorure du substrat de culture. Les lignes pointillées représentent les intervalles de con ance a 95 % et
les croix les moments ou des données ont été censurées par le prélévement de végétaux.

Les taux de survie ainsi mesurés donnent des informations sur la tolérance a la salinité des
trois espéeces végétales pour les conditions telles qu'étudiées. Juncus maritimus apparait comme
étant I'espéce végétale la mieux adaptée aux milieux humides salés avec des taux de survie des
100 % pour tous les stades de croissance des plants. La concentration du substrat ne semble pas
impacter la survie de cette espéce pour les trois stades de croissance étudiés. Le méme constat
peut étre fait pour les plants adultes de Typha latifolia . A linverse, les jeunes plants semblent ne
pas pouvoir supporter la salinité avec des taux de survie trés faibles. Concernant Phragmites aus-
tralis, des occurrences de mortalité sont observées aléatoirement parmi les concentrations étu-
diées, avec des taux de mortalité plus importants pour les environnements peu concentrés (C1
et C2). Ces variations ne sont cependant pas considérées comme signi catives compte tenu des
barres d'erreur (p>0,05). Une telle conclusion aurait par ailleurs soulevé un véritable débat puis-
gu'il est communément admis dans la littérature scienti que que les conditions de concentra-
tions les plus propices au développement de ce végétal sont aux alentours des 5 %o, Soit environ
2,75 g/kg de chlorures d'aprés la loi de Dittmar (H ARTZENDORF et ROLLETSCHEK[2001]; LISSNER
et SCHIERUP [1997]) correspondant a un milieu intermédiaire aux environnements C1 et C2. Dans

81



CHAPITRE 4. PHYTODECHLORURATION D'UNE MATRICE SEDIMENTAIRE PORTUAIRE

ces conditions, ces mortalitées pourraient avoir été causées par des contaminations fongiques ou
microbiennes pathogénes. Les données recueillies semblent montrer que  Typha latifolia est I'es-
péce végétale la moins apte a s'adapter aux milieux salins étudiés lorsqu'elle est cultivée depuis de
jeunes plants. Toutefois, le taux de survie de cette espece décroit depuis la concentration CO jus-
gu'a la C2, puis augmente en C3 pour chuter drastiquement en C4. La concentration C3 semble
donc étre la concentration optimale pour cultiver ce végétal a ce stade de croissance. Nonobstant,
les résultats obtenus pour les microcosmes de jeunes plants de Typha latifolia doivent étre pris
avec précaution de par le taux de mortalité important dans le microcosme témoin (CO, taux de
survie de 60 %) qui suggére qu'un autre parametre ait pu engendrer la mort des végétaux, seul ou
en combinaison avec la salinité).

4.1.2.1.2 Teneureneau

Les teneurs en eau des trois espéces végétales étudiées dans le cas de I'expérimentation SAL-
VEA 3 sont données en détail pour chaque microcosme et chaque échéance de temps en an-
nexe B.15.

Pour la concentration CO (contr6le), la détermination de la teneur en eau n'a été effectuée
qu'au début (t o) etala nde l'expérimentation (t ¢5). Aucune différence signi cative n'est observee
entre ces deux moments, et cela quel que soit le végétal et son stade de croissance. Toutefois, ces
valeurs ne re etent que du stade initial et nal des plants et le manque de donnée sur I'ensemble
de I'expérimentation entraine une méconnaissance des potentielles uctuations temporelles pour
ces microcosmes.

Pour les autres microcosmes, ce parameétre est relativement constant sur toute la durée de
culture pour les végétaux d'une méme espece et ce, méme pour les différents stades de crois-
sances et milieux de concentrations (variances de 61,6 et 78,7 pour respectivement Juncus mari-
timus et Phragmites australis ). La teneur en eau des plants de Juncus maritimus uctue autour
de 61,18 8,4% (%), 71,3 8 5,1 % (29 et 56,3 § 13,0 % (&9 pour respectivement les végétaux
juvéniles, jeunes et adultes, et ce quelles que soient les concentrations en chlorures du milieu de
croissance. Phragmites australis présente des pourcentages en eau plus hétérogenes mais globa-
lement constants dans le temps, de 48,1 § 14,7 % (2% pour les jeunes plants et 58,2 8§ 14,6 % (%))
pour les adultes. La seule exception a cette régle de constante, est pour I'espéce Typha latifolia
pour laguelle de grandes variations des teneurs en eau sont observées sur la période de culture
pour tous les stades de croissance (variances de 190,7 et 162,6 pour respectivement les jeunes
plants et les adultes). Les teneurs moyennes relevées pour cette espece sontde 64,9 § 27,9 % (&)
pour les plants adultes et 60,5 8§ 25,5 % (29 pour les jeunes plants (Figure 4.5).

Les teneurs en eau des végétaux peuvent étre utilisées comme un indicateur de la tolérance
aux milieux salins étudiés. En combinaison avec les données de survie, ce parametre permet de
discuter des capacités d'adaptation des végétaux. La plupart des mesures montrent des teneurs
constantes ou trés Iégérement décroissantes au cours du temps de culture. Lexception concerne
I'espece Typha latifolia pour laquelle la quantité d'eau dans la plante varie considérablement au
cours du temps dans les différents microcosmes. Aucune tendance signi cative en fonction de la
concentration en Cl ~ du milieu n'est observée dans un premier temps, pour les 3 espéeces considé-
rées. Une diminution des teneurs en eau dans les parties aériennes de Juncus maritimus et Phrag-
mites australis cultivés dans des milieux salins a été observée dans la littérature (A SAEDAet collab.
[2003]; LissNERet collab. [1999]; RozEMA [1976]) et est considérée comme un mécanisme d'adap-
tation permettant de réduire le potentiel osmotique et ainsi de maintenir la pression de turges-
cence (TURNER et collab. [1980]). A I'échelle de I'expérimentation SALVEA 3, les écarts des teneurs
en eau des végétaux cultivés en présence de chlorures (C1 & C4) ou en I'absence de chlorures (CO)
ne semblent pas signi catifs (Figure 4.5). Juncus maritimus et Phragmites australis qui semblent
bien tolérer ces milieux (forts taux de survie) ne semblent pas s'adapter via un mécanisme de ré-
duction de I'absorption d'eau.
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FIGURE 4.5 — Teneurs en eau des trois espéces végétales étudiées dans le cas de I'expérimentation en labo-
ratoire SALVEA 3 suivant leur stade de croissance et la concentration en chlorure du substrat de culture.

Chez les jeunes plants de Typha latifolia pour lesquels des taux de survie faibles ont été ob-
servés, des teneurs en eau uctuantes ont été mesurées. Les deux parameétres sont par ailleurs
corrélés, avec un coef cient de corrélation de Pearson de 0,62 (IC g5, £0,35; 0,79,p ZA0,0001) :
il semble qu'a partir d'une certaine concentration en sels, le substrat de culture devient hyperto-
nique pour les jeunes plants de cette espece, entrainant des phénoménes de plasmolyse et par
la suite, la mort des végétaux (B ORSANI et collab. [2001]; EPSTEIN [1980]; GEILFUS [2018]; GLENN
et collab. [1999]).

Pour aller plus loin et discuter des paramétres affectant potentiellement la teneur en eau des
végétaux, et donc leur capacité a s'adapter au milieu, une régression linéaire multiple a été réalisée
en considérant les trois variables que sont : i) le temps de culture, ii) la salinité du substrat, iii) le
stade de croissance des végétaux; les interactions entre ces variables ont également été étudiées
(Tableau 4.2). Cette approche con rme le fait que la teneur en eau de  Juncus maritimus n'est pas
affectée par la concentration en chlorure de son environnement de culture. Phragmites austra-
lis, méme avec un taux de survie parfait (100 %), apparait comme étant affecté par la salinité du
substrat avec des pentes de 9,3¢10' * § 4,3¢10' # %/ppm ( p C 0,05) pour C et | 9,9¢101°> § 4,5¢
10' ® %/ppm dmois (p C 0,05) pour C£ SM) soulignant la mise en place d'un mécanisme d'adapta-
tion a la salinité par cette espéece par la régulation de sa teneur en eau, alors qu'il n"'apparaissait
pas évident sur la base de l'analyse de la gure 4.5. Dans le cas de Typha latifolia , aucune rela-
tion signi cative n'est mise en avant entre la concentration en chlorure du substrat et sa teneur
en eau (ni son taux de survie), alors qu'elle peut étre déduite des observations visuelles avec des
teneurs en eau plus faibles dans les milieux C1 et C4. Ce résultat est di au fait que pour ce végétal
la relation entre la concentration du milieu et sa teneur en eau n'est pas lin€aire et qu'il existerait
une concentration optimale au développement du végétal parmi celles étudiées comme il avait
été avancé dans le paragraphe 4.2. Pour con rmer cela une autre régression linéaire multiple a été
réalisée mais considérant la concentration comme un paramétre catégoriel (Tableau 4.3). Dans
cette démarche la concentration a un impact signi catif sur les taux de survie de cette espéce (p
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< 0,01) avec des taux de survie signi cativement plus importants dans les milieux C2 et C3 avec
respectivement 14,8 § 6,2 % (p € 0,05) et 12,18 6,2 % (p C 0,1) de plus que les autres concentra-

tions. Il apparait donc que les milieux aux concentrations enions Cl

mg/kg sont les plus propices au développement de Typha latifolia .

~ comprises entre 3750 et 7500

TABLEAU 4.2 — Résumé des coef cients déterminés par régression linéaire multiple expliquant la teneur
en eau des végétaux en fonction de la durée de culture (CD), de la concentration du substrat (C) et du
stade de croissance (SC). Pour chaque coef cient son écart type ( ¥) est exprimé entre parenthése. ns =non
signi catif, * = p<0,05, ** = p< 0,01, *** = p< 0,001.

Variable Jqﬁcus Phragmi.tes Ty.ph.a
maritimus australis latifolia

Ordonnée al'origine (%) 67,2 (1,3) ™ 34,9 (3,7y™ 80,8 (5,7

DC (%ljour) ns i 1,6 (0,3)010i **  55(1,8)@10i 1*

C (%/ppm) ns 9,3 (4,3) 10 # ns

SC (%/mois) i 8,1(1,8)10 1 2,4(0,4y i 1,5(0,6)

Interactions

DCE SC (%/jour ¢mois) 7,9 (3,5)d0 3 ns 3,8 (1,9)t10i %*

DCE C (%/jour ¢opm) ns ns ns

CE£ SC (%/ppm @mois) ns i 9,9 (4,5)010i > ns

DCE CE SC (%/jour ppm dmois) ns ns ns

TABLEAU 4.3 — Résumé des coef cients déterminés par régression linéaire multiple expliquant la teneur en
eau des végétaux en fonction de la durée de culture (CD), de la concentration du substrat (C) et du stade
de croissance (SC) avec la concentration considérée comme un facteur catégoriel. C1/CO0 = différence entre
la concentration C1 (1875 mg/l) et CO (0 mg/l), C2/CO0 = différence entre la concentration C2 (3750 mg/l) et
CO0 (0 mg/l), C3/CO0 = différence entre la concentration C3 (7500 mg/l) et CO (0 mg/l) et C4/CO = différence

entre la concentration C4 (15000 mg/l) et CO (0 mg/l) Pour chaque coef cient son écart type (

entre parenthése. ns = non signi catif, * = p<0,05, ** = p< 0,01, *** = p< 0,001.

¥) estexprimé

Variable Ju_n_cus Phragmi.tes Ty_ph_a
maritimus australis latifolia

Ordonnée a l'origine (%) 67,2 (1,3) ™ 41,1 (2,3™ 71,9 (7,6)™

DC (%l/jour) ns i 1,5(0,3)0' ** | 5,5(1,6)@0

C: C1/CO0 (%) ns ns ns

C: C2/C0 (%) ns ns ns

C: C3/CO0 (%) ns ns ns

C : C4/C0 (%) ns ns ns

SC (%/mois) i 8,1(1,8)w0 1 1,2 (0,4)™ i 1,5(0,6)

Interactions

DCE£ SC (%l/jour ¢nois) 7,9 (3,5)00i 3 ns 3,8 (1,7)@0 %*

DCE C (%/jour ¢opm) ns ns ns

SCEC : C1/CO (%/ mois) ns ns ns

SCEC: C2/CO (%/ mois) ns ns 14,8 (6,2)*

SCEC: C3/CO0 (%/ mois) ns 7,4 (3,6) 10 1 ns

SCEC : C4/CO (%/ mois) ns ns ns

DCE CE SC (%/jour pppm dmois) ns ns ns
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Les modeéles déterminés par régression linéaire multiple indiquent une relation existante entre
la teneur en eau des végétaux et leur stade de croissance pour Juncus maritimus et Phragmites
australis. En considérant I'age des végétaux (2 mois pour les juvéniles, 6 mois pour les jeunes
plants et 1 an pour les adultes), des pentes de 0,8 § 0,2 %/mois (p<0,001) et 2,4 § 0,4 %/mois
(p<0,001) sont déterminées pour respectivement Juncus maritimus et Phragmites australis . La du-
rée de culture semble aussi affecter la teneur en eau de Phragmites australis avec une pente de
i 0,168 0,03 %/jour (p<0,001), alors qu'aucun effet signi catif de ce paramétre n'est observé sur
la teneur en eau de Juncus maritimus .

Sur la base de ces résultats, il est possible de conclure que I'adaptabilité de chaque espéce a la
salinité dépend de leur stade de croissance bhien qu'aucune tendance générale aux trois espéces
ne peut étre soulignée. Pour Phragmites australis, en accord avec les résultats du chapitre 3 et
de LISSNERet SCHIERUP [1997], les plants adultes sont aptes a survivre dans des environnements
salins, alors que pour Juncus maritimus les plants juvéniles sont les plus & méme de tolérer un
substrat de culture salin, sur la gamme de concentration étudiée.

4.1.2.1.3 Croissance

L'évaluation de la croissance d'un végétal peut se faire via le calcul des vitesses de croissances
absolues (AGR) et des vitesses de croissance relatives (RGR). Depuis 2008, |'utilisation des RGR est
critiquée pour comparer la vitesse de croissance de différentes espéces : en effet il a été démontré
gue cette vitesse dépend de la taille et de la masse des graines et que donc pour des espéces aux
parametres intrinséques tres différents, une inter-comparaison n'était pas pertinente (T URNBULL
et collab. [2008, 2012]). L utilisation de la vitesse de croissance relative normalisée par la taille, no-
tée SGR Gize-normalized growth rate , Equation 4.6) est alors depuis fortement préconisée (H AuU-
TIER et collab. [2010]; PAuL-VICTOR et collab. [2010]; REESet collab. [2010]; RosEet collab. [2009];
TAYLORet collab. [2010]; T URNBULL et collab. [2008, 2012]).

1d™m

@ 1
SGR AEMF/E Mc (4.6)
Avec: SGR la vitesse de croissance relative normalisée a la taille des végétaux du
microcosme considére entre les instants t; ett;; 1,

M la biomasse seche des végétaux (g),

Mc la biomasse de référence commune (g),

N la constante allométrique,

® I'exposant de mise a l'échelle.

Cependant, le calcul et I'exploitation de valeurs de SGR dans le cadre de I'expérimentation
SALVEA 3 s'opposent a certaines limites au regard des données collectées sur une période de
culture trop courte (80 jours) pour obtenir des évolutions signi catives. La variabilité entre les
individus d'un microcosme donné s'avere par ailleurs trop importante pour permettre une telle
modélisation. Face a ces contraintes, I'exploitation des RGR a été privilégiée en prenant les pré-
cautions d'évaluer et de démontrer que les espéces étudiées sont comparables au regard de la
taille et de la masse de leurs graines (T URNBULL et collab. [2008, 2012]).

A n de conforter une méthode d'analyse des données de croissance via le calcul des RGR,
des graines des trois especes d'intérét ont été collectées chez le producteur horticole Nymphéa
Distribution et leur taille a été mesurée par imagerie MEB (Figure 4.6). Ces graines font partie du
méme lot que celles utilisées pour cultiver les plants utilisés dans le cadre de I'expérimentation
SALVEA 3. Lensemble des clichés d'observation est fourni en détail en annexes A.6, A.7 et A.8 et
les dimensions des graines sont récapitulées dans le tableau 4.4.

Les dimensions des graines des trois espéeces sont relativement similaires (mesures réalisées
sur une moyenne de 8 graines par espece) : Phragmites australis et Typha latifolia ont des graines
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présentant des longueurs et largeurs respectives de 1,178 § 0,108 mm £ 0,441 § 0,070 mm et
1,2378 0,077 mm £ 0,2928 0,023 mm. Juncus maritimus présente des graines un peu plus grandes
gue les deux autres especes avec une longueur de 2,023 § 0,533 mm et une largeur de 0,945 § 0,175
mm. Ces trois espéces peuvent ainsi étre considérées comme des espéeces avec des graines de
tailles comparables, malgré le faible écart entre les graines de Juncus maritimus et celles des deux
autres especes. Ces observations permettent d'appliquer une méthode d'analyse via les RGR sans
passer par l'utilisation du SGR. Ce parametre sera donc utilisé dans la suite de I'étude.

FIGURE 4.6 — Exemples de clichés obtenus par microscopie électronique a balayage pour les graines de
Juncus maritimus , Phragmites australis et Typha latifolia . Les graines ont été collectées chez le producteur
horticole Nymphéa Distribution et sont les mémes que celles utilisées pour produire les végétaux utilisés
dans I'expérimentation SALVEA 3.
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TABLEAU 4.4 — Dimensions des graines des trois espéces d'intérét : Phragmites australis, Juncus maritimus
et Typha latifolia . Les graines ont été collectées chez le producteur horticole Nymphéa Distribution et sont
les mémes que celles utilisées pour produire les végétaux utilisés dans I'expérimentation SALVEA 3. L =lon-
gueur (mm) et | = largeur ( &m)

Phragmites australis  Juncus maritimus Typha latifolia

Graine Lmm)  I(&m) L(mm) 1(&m) L(mm) I(&m)
1 NA 464 2,07 806 1,24 272
2 1,33 515 292 1170 1,28 291
3 1,23 367 254 1200 NA 305
4 1,11 345 2,03 882 1,21 258
5 1,17 455 2,25 779 NA 304
6 1,05 500 1,11 NA 1,19 NA
7 NA NA 1,77 813 1,36 327
8 NA NA 2,05 962 1,14 289
moyenne 1,178 441 2,093 944.,6 1,237 292,3
Y 0,108 69,8 0533 1752 0077 227
Min 1,05 345 1,11 779 1,14 258
Max 1,33 515 292 1200 1,36 327

Vitesses de croissance relatives instantanées

Les vitesses de croissances relatives (RGR) ont été calculées a partir des masses séches des par-
ties aériennes des végétaux cultivés dans les substrats neutres et enrichis en NaCl (Equation 4.7).
Pour observer I'évolution de ce parameétre au cours du temps, la biomasse moyenne d'un plant
(bj, déterminée & partir des biomasses des plants prélevés a l'instantt ;) est considérée dans les
calculs. Cette méthode de calcul induit d'importantes uctuations compte tenu de la variabilité
entre les individus au sein d'une méme espéce et d'un méme stade de croissance. Ces uctuations
seront d'autant plus importantes au début de I'expérimentation ou la croissance sera supposé-
ment faible entre les prélévements comparés aux différences entre les plants. Les données sont
disponibles dans le tableau en annexe B.16 et sont retranscrites dans la gure 4.7.

In(bi)i In(bi; 1)
tij tija
Avec: RGR lavitesse de croissance relative des végétaux du microcosme considéré entre les

instants t; ett; 1,

RGR &£ 4.7)

b; la biomasse séche moyenne (g) des végétaux du microcosme considéré a t;,
bi;1 labiomasse séche moyenne (g) des végétaux du microcosme considéré a tj; 1,
ti le temps tj,

tii1 le temps tj; 1.

D'importantes uctuations des RGR sont observées sur I'échelle de temps étudiée. Il est dif -
cile d'estimer des tendances (Figure 4.7). Il peut toutefois étre souligné :

— Pour tous les stades de croissance de Juncus maritimus , des RGR importants caractérisent
le début de la culture; ils diminuent par la suite au cours du temps. Cette évolution est en
accord avec la littérature qui stipule que le RGR diminue avec la pousse du végétal (H UNT
et collab. [1982]; L1 et collab. [2016]; PAINE et collab. [2012]; POORTER et REMKES [1990];
SOUTH [1995]).

— Les plants jeunes Phragmites australis et Typha latifolia possédent les mémes comporte-
ments dans les milieux C1 et C2 pour le premier et C2 et C3 pour le second. Pour les autres
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concentrations (C3 et C4 pour Phragmites australis et C1 et C4 pour Typha latifolia ) d'im-
portantes uctuations sont observées au cours du temps sans tendance signi cative. Le RGR
étant un indicateur de I'état de santé des végétaux, puisqu'il est corrélé a la mortalité (G IL-
LNER et collab. [2013]), il est possible que ces uctuations soient dues a des occurrences de
mortalité chez ces populations.

— Les plants adultes de ces deux especes ont quant a eux des comportements classiques, avec
des RGR importants en début de culture qui diminuent ensuite au cours du temps.

FIGURE 4.7 — Evolution de la vitesse de croissance relative (RGR) pour les trois végétaux de I'étude en fonc-
tion de leur stade de croissance et de la concentration du substrat pour 'expérimentation SALVEA 3.

Il apparait que la variabilité entre les individus est trop importante pour permettre d'observer
des tendances au cours du temps, une étude avec une durée de culture plus longue aurait été né-
cessaire pour cela. Ce phénomeéne est aussi un frein & l'utilisation du SGR puisque gu'il empéche
leur modélisation. En effet, il n'est pas possible de dissocier une variation de taille due a la crois-
sance des végétaux ou due a une différence entre les plants pour des intervalles de temps courts.

Vitesses de croissance relatives moyennes

Les RGR moyens sont calculés sur la période des 80 jours de culture pour chaque espéce et
pour chaque stade de croissance dans les différents milieux concentrés (C0 a C4) (Figure 4.8). Pour
Juncus maritimus , les plants juvéniles présentent les RGR moyens les plus élevés (environ 25 ¢0i 3
cm/cm Gour) dans les milieux faiblement concentrés (de C0O a C1); Pour des environnements plus
enrichis, les RGR moyens de ces plants juvéniles diminuent pour étre proches a comparables a
ceux des plants jeunes (entre 5 ¢10i 3 et 10¢10i 3 cm/cm gour). Les plants adultes sont ceux présen-
tant les plus faibles vitesses de croissance quels que soient les milieux (environ4 @0 3 cm/cm Gour);
les plants jeunes ayant des vitesses de croissance intermédiaires (environ 10 0! 3 cm/cm Gour).
Pour ces deux stades de croissance, les RGR ne uctuent pas ou peu en fonction de la concentra-
tion en chlorures du substrat. Ainsi a la concentration C4 (15000 mg/kg) de chlorures, les plants
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jeunes poussent mieux (RGR moyen de 12,1410 3 § 2,4¢10' 3 cm/cm Gour) que les plants juvéniles
et adultes (RGR moyen de 4,640 3 § 0,9¢10' 3 cm/cm Gour pour les deux).

Les jeunes plants de Phragmites australis ont quant a eux des vitesses de croissances iden-
tiques voire plus importantes que les plants adultes dans les milieux faiblement concentrés, puis
les RGR des plants jeunes diminuent jusqu'a j 2,1¢10' * § 0,4¢10' 3 cm/cm Gour alors que ceux des
plants adultes restent stables (environ 5 ¢0' 3 cm/cm Gour), soulignant alors des vitesses de crois-
sance plus importantes pour les plants adultes au regard des plants jeunes dans les milieux les
plus enrichis.

Chez I'espéce Typha latifolia , les RGR des plants adultes sont systématiquement supérieurs a
ceux des plants jeunes, avec une décroissance fonction de I'enrichissement en chlorures du mi-
lieu (de 3,940 3 § 0,810 3 cm/cm Gour 4 0,3¢0' * § 0,1¢10'  cm/cm gour). Pour les plants jeunes
le RGR moyen est toujours négatif et chute de  0,4¢10' 3 § 0,1¢10' * cm/cm Gour jusqu'a environ
i 1260 3 cm/cm Gour dés la concentration en chlorures C1.

FIGURE 4.8 — Evolution de la vitesse de croissance relative (RGR) moyenne sur la période de culture pour
les trois végétaux de I'étude en fonction de leur stade de croissance et de la concentration du substrat pour
l'expérimentation SALVEA 3.

D'apres les résultats obtenus, les végétaux jeunes semblent se développer moins bien que les
végétaux adultes quand la concentration du milieu de culture augmente, sauf pour  Juncus matri-
timus pour lequel la salinité du milieu ne semble pas avoir d'incidence sur son développement
pour les stades jeunes et adultes, comme I'ont montré B 0ScAIU et collab. [2011]. Cette observa-
tion est contraire a celle généralement faite pour des environnements de culture sains ou les plants
jeunes ont généralement des RGR plus importants (P AINE et collab. [2012]). Les RGR sont généra-
lement étudiés dans des environnements non contaminés, pour des gammes de concentrations
en sels (chlorures) bien inférieures a celles étudiées. Puisque le RGR est intimement lié a la morta-
lité (G ILLNER et collab. [2013]) et ainsi a I'état de santé des végétaux, le fait que les végétaux les plus
agés aient de meilleurs RGR souligne gu'ils sont plus aptes a supporter ces environnements enri-
chis en ions chlorures. De méme, les RGR négatifs observés chez les jeunes plants de Phragmites
australis et Typha latifolia mettent en évidence la mortalité des végétaux et leur sénescence avec la
chute des feuilles. De ce fait les végétaux adultes sont a privilégier pour ces deux especes. De plus,
concernant Typha latifolia , les RGR moyens pour les plants adultes sont presque nuls sur toute la
période de culture a partir de la concentration C3 (7500 mg/kg) , ceci est indicateur de leur mort
étaitimminente bien que le taux de survie observé était de 100 % (G ILLNER et collab. [2013]; PoMm-
MERENING et MUSZzTA [2015]). Pour Juncus maritimus , les plants juvéniles se développent mieux
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gue les autres stades de croissance jusqu'a la concentration C2 (3750 mg/kg d'ions ClI ), au-dela
les jeunes plants sont plus résistants et il est présumé, a la vue des tendances des courbes sur la
gure 4.8 que les plants jeunes et adulte pourraient supporter des concentrations supérieures a
15000 mg/kg.

4.1.2.2 Concentrations en ions chlorures dans les parties aériennes de Phragmites australis
Juncus maritimus et Typha latifolia

Les concentrations en ions chlorures mesurées dans les parties aériennes des végétaux étudiés
lors de I'expérimentation SALVEA 3 sont données dans le tableau annexe B.17. Elles sont repré-
sentées pour chaque espéece et pour chaque stade de croissance en fonction du temps pour les
différents milieux étudiés (C0 a C4) sur la gure 4.9.

FIGURE 4.9 — Concentrations en chlorure mesurées dans les parties aériennes en fonction des végétaux
(Phragmites australis , Juncus maritimus et Typha latifolia ) et de leur stade de croissance (juvénile, jeune ou
adulte) cultivés dans un substrat enrichi en NaCl (CO = 0 mg/g, C1 = 1875 mg/g, C2 = 3750 mg/g, C3 = 7500
mg/g, C4 = 15000 mg/qg). Les barres d'erreur représentent la variabilité entre les réplicas.

Les concentrations dans les parties aériennes des pousses juvéniles de Juncus maritimus aug-
mentent de maniére linéaire au cours du temps, et sont d'autant plus élevées que la concentration
en ClI” du milieu est importante. Les valeurs proches de 20 mg/g sec a I'état initial de I'expérimen-
tation atteignent 37,4 8§ 9,0 mg/gsec €n milieu CO, 39,8 § 13,6 mg/gsec €n C1, 60,58 11,8 Mg/gsec
en C2, 70,5 8 4,5 mg/gsec en C3 et 101,3 8§ 16,4 mg/gsec €N C4. La méme évolution linéaire est
observée pour les plants adultes de cette espéce avec des concentrations atteignant les valeurs de
28,78 4,8mg/gsecen CO,49,18 12,1 mg/gsecen C1,51,98 4,3mg/gsecenC2,51,88 21,6 mg/gsec
en C3 et 83,6 § 21,0 mg/gsec €n C4. Pour les jeunes plants, les concentrations en chlorures sont
faibles quelle que soit I'échéance de temps étudiée et quel que soit le milieu; Elles n'augmentent
pas de maniére signi cative pendant la durée de culture avec des moyennes de l'ordre de 25,1 a
35 mg/g sec (Figure 4.9).

Pour I'espece Phragmites australis , des concentrations en ions Cl ~ comparables ont été mesu-
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rées dans les parties aériennes (tiges et feuilles) des plants jeunes et adultes. Les valeurs sont par
ailleurs non signi cativement différentes selon les conditions salines du substrat. Les concentra-
tions augmentent faiblement d'une valeur de 10 mg/g  sec @ des valeurs autour de 20 mg/g sec.

Les tiges et feuilles de Typha latifolia présentent des concentrations plus élevées mais va-
riables selon le stade de croissance de la plante et la concentration du milieu. Malgré une tendance
a l'augmentation de la charge en chlorure dans les végétaux avec la charge en chlorure du mi-
lieu, les évolutions sont uctuantes dans le temps, ce qui n'était pas observé pour les deux autres
especes. Dans les plants adultes les parties aériennes sont caractérisées par des concentrations
importantes et en particulier dans les milieux C3 et C4. Elles augmententde 10,2  § 1,9 mg/g secjus-
qu'a39,1 8 3,6 mg/gsec€n CO, 55,58 8,7 mg/gsec€nCl,52,88 10,7 mg/gsec€nC2et119,18 11,1 mg/gsec
en C3. Pour le milieu C4, laconcentrationenions Cl ~augmente jusqu'a atteindre 118,7 8 25,4 mg/gsec
(t =45 jours), puis diminue jusqu'a 67,1 8 7,0 mg/gsec (t = 65 jours). Les concentrations dans les
jeunes augmentent également, de 21,1 § 1,5 mg/gsec @ environ 85 mg/g sec pour les milieux CO,
C1 et C2 et a environ 120 mg/g sec pour les milieux C3 et C4. Les jeunes plants de cette espece
semblent donc plus aptes a accumuler les ions CI .

Une régression linéaire multiple est effectuée a n de discuter plus en détail I'impact des pa-
rametres « temps de culture », « concentration du substrat », « age des végétaux » sur les concen-
trations en ions chlorures dans les parties aériennes des végétaux et d'identi er les potentielles
interactions entre ces paramétres (Tableau 4.5). Dans cette approche, le stade de croissance sera
pris en compte de deux fagons distinctes : (i) d'un point de vue numérique, ou le stade de crois-
sance est représentée par lI'age du végétal (en mois) et (ii) d'un point de vue catégoriel ou il est
exprimée par les trois catégories dé nies (juvénile, jeune et adulte).

TABLEAU 4.5 — Résumé des coef cients déterminés par régression linéaire multiple expliquant les concen-
trations en chlorures retrouvées dans les parties aériennes des végétaux en fonction de la durée de culture
(DC), le stade de croissance (SC) et la concentration du substrat (C). Pour chaque coef cient son écart type
(%9 est exprimé entre parenthése. ns = non signi catif, * = p<0,05, ** = p< 0,01, ** = p< 0,001.

Variable Ju_qcus Phragmi_tes Typh_a
maritimus australis latifolia
Ordonnée a l'origine (Mg/g  sec) 21,0 (2,4y™ 12,3 (1,2 53,9 (5,97
DC (mg/g sec/jour) 2,0(0,7) @oi 1 7,3 (3,6)(0i 2* 5,8 (1,0)0i 1
C (Mg/g sed/pPpm) 8,6 (2,9) @0i 4 3,8(1,5)t0 9,4 (4,1)10i **
SC (mg/gsec/mois) ns ns i 2,8 (0,55
Interactions
DCE SC (mg/gsec/jour.mois) ns ns ns
DCE C (mg/g sec/jour.ppm) 3,5(0,9) €0 > 1,0 (0,4)a10i > 4,3 (1,2)t0 5
CE£ SC (mg/gsec/ppm.mois) ns ns
DCE£CESC ns ns ns

(mg/g sedjour.ppm.mois)

Les calculs soulignent, comme discuté précédemment, que la teneur en ions chlorures des
parties aériennes des végétaux est principalement dépendante du temps de culture et de la concen-
tration du substrat. Seule I'espéce Phragmites australis présente un comportement trés singulier
avec des charges enions au sein des organes qui ne dépendent pas de ces deux paramétres : la ré-
gression linéaire multiple souligne des effets tres faibles a négligeables du temps de culture (pente
de 0,073 8§ 0,04 mg/gsecfour, p C 0,05) et de la concentration en ions chlorures du substrat (pente
de 3,8¢10'  § 1,5¢10' * mg/g secpm, p C 0,05). Alinverse, les concentrations en chlorures des par-
ties aériennes de Juncus maritimus et de Typha latifolia sont signi cativement li€es au temps de
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culture avec des pentes respectives de 0,20 § 0,07 mg/gsec§our (p ¢ 0,01) et 0,588 0,1 mg/g secfour
(p €0,001).

Cette approche de régression linéaire multiple permet également de discuter I'effet du stade
de croissance de la plante sur son aptitude a concentrer les chlorures : quelle que soit I'approche
de calculs effectuée, Typha latifolia estla seule espéce pourlaquelle I'age du végétal a un impact si-
gni catif surlaconcentrationenions Cl "~ de ses parties aériennes (pente de j 2,88 0,5 mg/g sedMois).
Pour Phragmites australis , aucun effet signi catif de la croissance n‘apparait. Lorsque les données
de Juncus maritimus sonttraitées en approche numérique suivant un modeéle linéaire, aucune cor-
rélation signi cative avec la concentration des parties aériennes n'est mise en évidence malgré des
concentrations signi cativement plus importantes pour les plants juvéniles et adultes comparés
aux jeunes plants (Figure 4.9). Ce résultat est compréhensible puisque les deux parametres (stade
de croissance et concentration en ions Cl ~ des parties aériennes) ne semblent pas étre corrélés li-
néairement, un stade de croissance de cette espéce semble moins propice a accumuler les ions Cl
vis-a-vis des deux autres (Figure 4.9). Pour ne plus étre contraint & un modele linaire concernant
la relation entre I'age des végétaux et la concentration en ions Cl ™ dans leurs parties aériennes, le
stade de croissance est alors regardée comme un facteur catégoriel (Tableau 4.6). Cette démarche
met en évidence que les jeunes plants ont des concentrations signi cativement plus faibles de
13,28 2,5mg/gsec (p € 0,001) en moyenne par rapport aux végétaux juvéniles et aucune différence
signi cative existe entre les concentrations des parties aériennes des plants juvéniles et adultes de
Juncus maritimus .

TABLEAU 4.6 — Résumé des coef cients déterminés par régression linéaire multiple expliguant les concen-
trations en chlorures retrouvées dans les parties aériennes des végétaux en fonction de la durée de culture
(DC), le stade de croissance (SC) et la concentration du substrat (C) en considérant le stade de croissance
comme un facteur catégoriel. ju/a = différence entre les concentration des plants juvéniles par rapport aux
adultes, je/a = différence entre les concentrations des plants jeunes par rapport aux adultes. Pour chaque
coef cient son écart type ( %) est exprimé entre parenthése. ns = non signi catif, * = p<0,05, ** = p< 0,01,
*** = p< 0,001.

Juncus Phragmites Typha
maritimus australis latifolia

24,0 (2,5)*" 12,3 (1,2)™ 19,8 (3,8)™

Variable

Ordonnée al'origine (Mg/g sec)

DC (mg/g secfjour)
C (mg/g sec/ppm)

SC :ju/a (mg/g sec)

2,0 (0,6) ¢10i 1
8,6 (2,5) €10i 4
ns

7,3 (3,6)110i %*
3,8(1,5)t0

5,8 (1,0)¢101 1+
9,4 (4,1)¢10 **

SC:jela (mg/g sec) i 10,7 (2,57 ns 17,1 (3,2
Interactions

DCE SC (mg/gsec/jour.mois) ns ns ns

DCE C (mg/g sec/jour.ppm) 3,5(0,8) @0 > 1,0 (0,4)t0' > 4,3(1,2)@0 >
CE SC (mg/gsed/ppm.mois) ns ns
DCECESC ns ns ns

(mg/g sedjour.ppm.mois)

Pour les trois especes, une légere augmentation de la concentration enions Cl - des parties aé-
riennes des végétaux est également observée dans le milieu non enrichi CO (p<0,001). Cette aug-
mentation a été évaluée et estimputée a l'irrigation (eau de forage). En effet, bien que la concen-
tration en chlorure de cette eau soit faible (62,7 mg/qg), les apports ont été déterminés suf sants
pour générer les augmentations observées chez les végétaux cultivés dans les milieux CO (para-
graphe 4.1.1.1.2). En effet, les quantités de chlorures absorbées dans chaque microcosmes, calcu-
Iées a parti de I'équation 4.2, sont inférieures aux quantités apportées via l'irrigation. Ces quan-
tités sont comprises entre 0,1 et 0,7 g/microcosme alors que les apports sont de l'ordre de 0,7 a
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1,4 g/microcosme.

Par conséquent, il apparait que Juncus maritimus est un bon accumulateur de chlorures, et ce
guel que soit son stade de croissance, lorsqu'il estimplanté dans un milieu salin, par ailleurs plus
son temps de culture sera élevé et plus son potentiel de bioaccumulation sera fort. Les essais me-
nés ne permettent cependant pas d'évaluer I'existence d'un seuil potentiel d'équilibre (concentra-
tion enions Cl - maximale atteignable dans les parties aériennes). Le potentiel de bioaccumulation
de Typha latifolia dépend de son stade de croissance, et il semble plus ef cient de sélectionner
de jeunes végétaux (6 mois) dans un objectif de bioaccumulation des chlorures dans leur parties
aériennes. Les jeunes plants de Phragmites australis et les adultes peuvent étre utilisés indifférem-
ment mais ne sont pas de bons accumulateurs d'ions chlorures dans les milieux étudiés.

4.1.2.3 Taux d'abattement des substrats enrichis

Les quantités totales d'ions chlorures exportées calculées précédemment ont été ramenées
aux quantités initialement présentes dans les microcosmes a n de déterminer des taux d'abatte-
ment. Les apports d'ions chlorures via l'irrigation ayant été observés comme non négligeables (cf.
paragraphe 4.1.1.1.2), ils ont été évalués a partir des volumes d'eau introduits au cours de I'essai
et pris en compte. Des taux d'abattement dits « réels » et « théoriques » ont été calculés :

— Les taux d'abattement réels correspondent aux valeurs déterminées a partir des biomasses
collectées a chaque échéance de temps et de leurs concentrations en anions,

— Les taux d'abattement théoriques sont des valeurs évaluées dans I'hypothese ou aucun pré-
levement n'aurait été effectué au cours du temps et que tous les végétaux auraient été culti-
vés pendant 80jours. lls ont été évalués en considérant les concentrations nales dans les
parties aériennes des végétaux.

Les calculs reposent respectivement sur les équations 4.4 et 4.5 (cf. paragraphe 4.1.1.4).
TABLEAU 4.7 — Taux d'abattement réels et théoriques moyens obtenus a la n de I'expérimentation SALVEA

3. Lesrésultats pour les jeunes plants de Juncus maritimus n'ont pas été reportés dans le tableau car ils sont
pratiquement constants a la valeur de 2 %.

Juncus maritimus Phragmites australis Typha latifolia
adultes juvénile adultes jeunes adultes jeunes
Réel 21,4841 356870 49806 55822 223830 13,8836

Milieu TA (%)

¢l Théorique 38,38 11,4 52,1831,1 76826 74868 44,1884 31,6846
c2 Réel 16,98 3,2 28,7840 32808 57806 184836 11,7820
Théorique 27,3§ 2,7 5258142 6,7838 76825 23886,0 20,8822
c3 Réel 11,4810 272839 22806 39814 105814 19,1840
Théorique 145872 56,8848 33813 47844 242825 161817
ca Réel 10,28 1,3 21,4820 20807 21806 55813 56813

Théorique 13,5838 37,2872 22817 33805 69809 125899

T Exception faite des plants jeunes pour lesquels un taux d'abattement quasi constant de 2 % est relevé
quels que soient les milieux.

Ainsi, les taux d'abattement des chlorures pour les différents substrats enrichis ont été déter-
minés pour chaque microcosme (Figure 4.10 et Tableau 4.7). lls varienten moyenneentre2,0 8§ 0,7%
et 35,6 § 7,0 % pour les valeurs “réelles’ (& I'exception de J.je.C1 pour lequel le taux d'abattement
estdej 0,52 8§ 0,42 %) et entre 2,2 8 1,7 % et 56,8 8 4,8 % pour les valeurs “théoriques' Ces
taux dépendent fortement des espéces et des milieux considérés. Ainsi, en valeur moyenne, pour
une méme concentration du substrat, les microcosmes implantés avec  Juncus maritimus s'averent
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mieux remédiés que ceux cultivés avec Typha latifolia ou encore Phragmite australis . Ces derniers
microcosmes ont été faiblement bioremédiés au regard des deux autres.

Pour une espéce donnée, le potentiel de remédiation diminue lorsque la salinité de la matrice
et donc la quantité de chlorures qui y est présente augmente. Toutefois, alors que les niveaux de
salinité étudiés sont multipliés par deux entre deux milieux donnés (C1 a C2, C2 a C3, C3 a C4),
la capacité de remédiation est seulement diminuée de quelques pourcents entre chacun de ces
mémes milieux : les valeurs moyennes par espéces sont ainsi relevées dans le tableau 4.7.

FIGURE 4.10 — Taux d'abattement des chlorures pour les différentes modalités de substrat enrichi en NaCl
de 1875 mg/kg a 15000 mg/kg pour les trois macrophytes étudiées en fonction de leur stade de croissance
(barre = moyenne § écart type, n = 3, points = valeurs individuelles). Les barres pleines avec les cercles
blancs correspondent aux taux obtenus en n d'expérimentation avec les prélévements de végétaux, alors
gue les barres pointillées avec les croix encerclées représentent les valeurs théoriques qui auraient pues étre
obtenues si tous les végétaux avaient été cultivés pendant 80 jours. C1 = 1875 mg/kg, C2 = 3750 mg/kg, C3
= 7500 mg/kg et C4 = 15000 mg/kg. Les lettres correspondent aux groupes présentant des différences signi-
catives entre leurs moyennes (test de Student) au seuil de p 40,05, les minuscules pour les taux d'abatte-
ments réellement obtenus et les majuscules pour les taux théoriques.

Au regard des valeurs de taux d'abattement réels, Typha latifolia est I'espéce la plus impactée
par les augmentations de salinité avec des capacités de remédiation qui diminuentde 22,3 8§ 3,0%
en milieu faiblement concentré (C1) a 5,5 8 1,3 % dans le milieu le plus enrichi (C4) pour les
plants adultes etde 13,8 § 3,6 % enClab5,68 1,3 % en C4 pour les jeunes plants. Juncus mariti-
mus présente trois comportements distincts suivant son stade de croissance. Les jeunes plants ne
remédient pas plus de 2 % des chlorures présents dans le substrat quel que soit son taux d'enri-
chissement; la capacité de remédiation des plants juvéniles diminue quantaellede 35,6 § 7,0%
en Cl1a2148 2,0 % en C4 alors que les taux d'abattement des plants adultes décroissent de
21,48 41%enClal0,28 1,3% en C4. Concernant Phragmites australis, il présente les taux
d'abattements les plus faibles avec moins de 6 % pour les plants jeunes et adultes. Il semble que
pour les trois espéces végétales, les taux d'abattements obtenus avec les jeunes plants sont plus
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faibles que ceux des plants adultes. Ceci est di au fait que ces stades de croissance présentent
des concentrations en ions chlorures dans leurs parties aériennes plus faibles et/ou développent
moins de biomasse. Les plants juvéniles de Juncus maritimus font exception avec la meilleure ca-
pacité a remédier le substrat potentiellement grace a leur forte capacité a accumuler les chlorures
dans leurs parties aériennes (jusqu'a 100 mg/g sec) et une densité d'implantation importante (jus-
qu'a 2500 plants/m 2) dans les essais réalisés pouvant compenser leur faible biomasse.

Les taux d'abattements théoriques qui auraient pu étre obtenus si aucun végétal n'avait été
prélevé et si tous avaient été cultivés pendant 80 jours (barres pointillées sur la Figure 4.10) sont
supérieurs d'un facteur de I'ordre de 2 aux taux d'abattement réels; la valeur maximale est obtenue
pour les plants juvéniles de Juncus maritimus dans le substrat & la concentration de chlorures de
7500 mg/kg (C3) et est de 56,8 § 4,8 %.

4.1.3 Implication pour la mise en ceuvre d'un dispositif de phytoremédiation

La tolérance a des milieux de culture solides (substrat) enrichis en ions chlorures des trois es-
péces végétales ciblées Phragmites australis, Juncus maritimus et Typha latifolia ) a été étudiée
pour des gammes de concentrations allant de 0 a 15000 mg/kg. Il apparait que le stade de crois-
sance du végétal impacte sa tolérance au NacCl : les végétaux les plus agés étant plus aptes a sup-
porter des concentrations importantes. Cela se traduit par de meilleurs taux de survie dans un
systeme donné, et des vitesses de croissances plus importantes. Parmi les trois especes cultivées,
Juncus maritimus semble la plus adaptée pour tolérer des environnements chlorurés jusqu'a la
concentration de 15000 mg/kg de chlorures et ce quel que soit son stade de croissance. Les jeunes
plants de Typha latifolia ne peuvent supporter ces environnements et bien gu'aucun mort n'ait été
observé pour les plants adultes, les faibles RGR mesurés laissent supposer que leur mortalité était
imminente. Le méme constat peut étre fait pour les jeunes plants de  Phragmites australis, alors
gue les plants adultes semblent pouvoir tolérer la gamme de concentration étudiée. Il est probable
que Juncus maritimus et Phragmites australis aient mis en place des mécanismes d'adaptation par
la régulation de leur teneur en eau, et donc potentiellement des quantités de chlorures absorbées
via l'eau, comme le suppose les résultats des régressions linéaires multiples.

Les résultats de cette étude soulignent par ailleurs qu'en matiére de croissance, deux des trois
especes végétales étudiées possedent des optimums au regard de I'enrichissement des milieux.
Ainsi, les vitesses de croissances de Phragmites australis sont maximales dans des substrats enri-
chis ala concentration de 1875 mg/kg de chlorures; cellesde Typhalatifolia , sont plus importantes
dans les milieux aux concentrations de 3750 et 7500 mg/kg de chlorures (comparé aux autres mi-
lieux chlorurés). Aucun optimum n'a été observé pour  Juncus maritimus , le développement des
plants juvéniles de cette espéce était signi cativement meilleur dans les milieux les moins chloru-
rés (0 & 1875 mg/kg), mais pour les jeunes végétaux et les plants adultes, la survie et la croissance
étaient stables sur toute la gamme de concentration étudiée.

Ainsi, sur la base des données de survie et de croissance, les végétaux adultes sont a privilé-
gier lors du choix du stade de croissance des végétaux pour les dispositifs de phytoremédiation.
En ce qui concerne les espéces végétales, Juncus maritimus démontre de meilleures capacités
d'adaptation que Phragmites australis. En ce qui concerne Typha latifolia , ce végétal ne semble
pas étre indiqué pour tolérer les environnements étudiés, mis a part sur des temps de culture
courts (inférieurs & 100 jours) ou dans un substrat dont la concentration est comprise entre 3750
et 7500 mg/kg.

Les taux d'abattements des chlorures obtenus par I'action des végétaux sont importants pour
Juncus maritimus et Typha latifolia (de I'ordre de 10 & 35 % pour les réels' et de 15 a 55 % pour les
théoriques'). Le stade de croissance et la concentration du milieu impactent fortement ces taux
d'abattement, les plants adultes conduisant généralement & de meilleurs résultats, et la concen-
tration du milieu les limitant. Lespéce Phragmites australis présente une singularité dans le sens
ou les abattements obtenus ne semble pas dépendre du stade de croissance du végétal et sont
compris entre 2 % et 6 % quel que soit I'enrichissement du milieu.
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La supériorité des plants adultes pour lI'accumulation des ions CI ™ peut s'expliquer par le fait
gu'ils possedent initialement une biomasse plus importante que les autres stades de croissance
et peuvent donc stocker de plus grande quantité d'ions chlorure. Les différences entre les taux
d'abattements des différents stade de croissance ne sont que de quelques points de pourcentage
pour Typha latifolia (min: 0,1 point de pourcentage en C4; max : 8,5 points de pourcentage en C1)
et sont bien plus importante dans le cas de Juncus maritimus (min : 8,8 points de pourcentage en
C4; max : 21,9 points de pourcentage en C1). En effet, les jeunes plants de cette espéce n'ont pas
absorbé autant de chlorures que les autres stades de croissance, et combiné avec leur faible den-
sité d'implantation et leur biomasse modérée, ils n‘ont pu remédier que 2 % des ions chlorures pré-
sents dans le substrat. Les plants juvéniles de Juncus maritimus compensent leur manque de bio-
masse par une densité d'implantation prés de 5 fois plus importante (2500 plants/m?2 contre 543
plants/m?) et ont les taux d'abattement les plus importants (de 21,4 8§ 2,0%enC4a35,68 7,0%
en C1). En théorie, si tous les plants avaient été cultivés sur I'ensemble de la durée de I'étude, ils
auraient pu atteindre des taux d'abattements compris entre 37,2 8 7,2 % (C4) et52,18 31,1 %
(C3).

Bien que les taux d'abattement les plus importants aient été obtenus avec les plants juvé-
niles de Juncus maritimus , les plants adultes sont a privilégier dans une démarche de phyto-
déchloruration d'un substrat. En effet, ce type de plants ont montré des capacités d'adaptation
plus importantes et de meilleurs taux de survie sur I'ensemble des trois espéces. De plus, les plants
juvéniles n'ont pu obtenir d'aussi bon taux que grace a leur densité d'implantation, or dans un
dispositif réel il ne pourrait étre possible de transplanter autant de plants au métre carré pour des
raisons budgétaires. Ainsi, si les plants juvéniles sont écartés, les plants adultes sont ceux ayant les
meilleurs taux d'abattement et sont donc la encore a privilégier.

A partir des données recueillies, il est possible de déterminer la surface nécessaire a la remé-
diation de 1 m 2 de sédiments pour chacune des modalités de concentrations testées ici. L'équa-
tion 4.8 (Tableau 4.8) permet d'aborder cette évaluation. La valeur de densité des sédiments consi-
dérée pour le calcul estde 1,7 kg/dm 3; elle correspond & la densité moyenne des sédiments marins
(TENZERet GLADKIKH [2014]). Cette approche possede des limites et ne permet qu'une estimation
du potentiel d'un tel dispositif de par les différences entre les données expérimentales et la réa-
lité du terrain. Par exemple les densités de plantations utilisées dans I'expérimentation (225, 543
et 2500 plantes/m 2 pour respectivement les végétaux adulte, jeunes et juvéniles) sont bien su-
périeures a celles couramment utilisées dans les dispositifs de phytoremédiation (entre 4 et 10
plant/m 2). De méme, les données recueillies durant I'expérimentation SALVEA 3 ne sont valables
que pour des temps de culture inférieurs a 80 jours alors que pour limiter les super cies il est
souvent préféré de rallonger les temps de culture, ce qui permet aussi aux végétaux de mieux se
développer.

Les surfaces déterminées sont comprises entre 200 et 4000 m 2 en fonction du végétal, son
stade de croissance et de la concentration du milieu. Sur la base d'un procédé qui viendrait a
mettre en ceuvre de jeunes plants ou des plants adultes de Phragmites australis, des super cies
importantes d'étalement seraient exigées de 'ordre de (entre 850 § 568 m2et 3811 § 1060 m2 pour
respectivement les jeunes plants dans les milieux CletC4 etentre 985 § 118 m2et3217 § 1039 m?
pour respectivement les plants adultes en C1 et C4). Le méme constat est observé pour les jeunes
plants de Juncus maritimus (entre 3354 § 1835 m2en C2 et 5556 § 4501 m2, pas de remédiation
en C1). A linverse, les espéces ayant une forte capacité & accumuler les ions chlorures permettent
de remédier 1 m 2 sédiments en 80 jours de culture avec une super cie plus faible. Parmi celles-ci
Juncus maritimus est celle nécessitant le moins de surface que ce soit pour les plants juvéniles
(entre 269 § 49 m2en Cl et 958 § 96 m2en C4) ou les plants adultes (entre 212 § 42 m2en Clet
616 8 84 m2en C4). Lespéce Typha latifolia a besoin quant a elle de surfaces similaires & Juncus
maritimus pour les concentration de C1 (335 § 108 m2 pour les jeunes plants et 222 § 32 m2 pour
les plants adultes) & C3 (804 § 381 m2 pour les jeunes plants et 589 § 85 m2 pour les adultes), mais
nécessite de plus grandes super cies a la concentration C4 avec 1431 8§ 310 m2et 1103 § 307 m?
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pour respectivement les plants jeunes et adultes contre 958 § 96 m2en Clet616 § 84 m2pour les
plants de Juncus maritimus aux mémes stades de croissance. Ce phénoméne est di au fait que les
plants de Typha latifolia tolérent moins bien les concentrations au-dela de 7500 mg/l par rapport

a ceux de Juncus maritimus comme il a pu étre observé avec les taux de survie et les teneurs en
eau.

/Ed £EVE [CI i ]sed£ Smicrocosme

S (4.8)
Ac(tes)
Avec: S la surface nécessaire pour la remédiation de 1 m 3 de sédiments (m2),
d la densité des sédiments (kg/m 3),
\Y le volume de sédiments (m 2),
[ClT]sed la concentration en ions chlorures des sédiments (mg/kg),
Smicrocosme  la surface du microcosme étudié pendant I'expérience SALVEA 3 (m?),
Ac(tes) la quantité d'ions chlorure accumulé par les parties aériennes des végétaux

dans le microcosme ala n de I'expérimentation (mg).

Il apparait donc que les super cies nécessaires pour remédier 1 m 2 de sédiment augmentent
avec la concentration de ce dernier. Ceci s'explique par la quantité d'ions chlorures & remédier
plus importante. Toutefois, comme pour les taux d'abattement, bien que la concentration aug-
mente d'un facteur deux, les super cies naugmentent que de quelques pourcents, excepté pour
le cas de Phragmites australis dont la concentration dans les parties aériennes est indépendante
de celle du substrat de culture. De plus, les super cies nécessaires a la remédiation diminuent
avec le stade de croissance du végétal. Les végétaux les plus agés étant les plus a méme de tolé-
rer d'importantes concentrations en ions chlorures dans leur environnement de culture et ayant
une capacité de stockage plus importante de par leur biomasse déja formée, ils semblent étre les
meilleurs candidats pour la phytoremédiation des chlorures depuis une matrice sédimentaire ma-
rine. En considérant I'accumulation qu'il aurait théoriquement été possible d'atteindre si tous les
végétaux avaient été cultivés sur I'ensemble de I'expérimentation, les super cies déterminées sont
réduites & 100-200 m2 pour les plants de Juncus maritimus et Typha latifolia dans un sédiment &
la concentration C1 et a 450-900 m2 pour la concentration C4. Les plants les plus prometteurs
pour les concentrations inférieures a 7500 mg/kg sont les plants adultes de  Typha latifolia (entre
1128 12m2enClet256 § 13 m2en C4), a partir de cette concentration les plants adultesde  Juncus
maritimus sont plus adaptés avec 468 § 60 m2 contre 876 § 56 m2 pour les mémes plants de Typha
latifolia . Lintérét pour Phragmites australis apparait limité puisque les chlorures sont stockés de
fagon privilégié dans les racines (voir Chapitre 3.2.3) et que cette biomasse ne peut étre exploitée
ici. Les parties aériennes n'accumulant que trés peu des chlorures, les surfaces théoriques néces-
saires a la phytoremédiation sont donc de I'ordre de 630 m2 en C1 a 2500-3000 m2 en C4. |l faut
toutefois rappeler que ces données ne sont que des estimations et dans le cas d'un dispositif réel
les temps de culture seront plus longs et les végétaux auront donc le temps de se développer et
coloniser le milieu pour produire des biomasses beaucoup plus importantes, de plusieurs kg/mz
contre seulement 500 & 600 g/m 2 dans le cadre de cet essai.

La phytoremédiation apparait comme une solution possible et prometteuse pour le traitement
des sédiments marins. En seulement 80 jours les plants adultes de Juncus maritimus et Typha la-
tifolia ont accumulé suf samment de chlorure pour que la phytoremédiation d'1 m 3 de sédiment
dont la concentration est comprise entre 1875 et 15000 mg/kg se fasse sur 200 a 900 m2. Or les
concentrations de ces deux espéces augmentent au cours du temps et ils ne sont pas encore a leur
biomasse maximale. Il peut donc étre présumé qu'avec des temps plus long les végétaux se dé-
velopperont et accumuleront plus de chlorures. Ainsi, les super cies diminueront avec ces deux
parametres, toutefois cela nécessiterait une action des végétaux en profondeur et cela n'a pas été
étudié ici. Dans cette expérimentation la dose d'application était de 3,75 kg/mz2, 12,51 kg/m? et
16,91 kg/m2 de substrat chloruré pour respectivement les plants juvéniles, jeunes et adultes, ce
qui correspondrait a des hauteurs de sédiment de 2 a 9 mm (Tableau 4.8). Dans I'hypothése ou
les temps de culture seraient rallongés (entre plusieurs mois a plusieurs années) et les végétaux
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aient le temps de se développer, il pourrait étre possible de limiter les super cies, mais dans ce
cas la hauteur de sédiment augmenterait et pourrait atteindre plusieurs dizaines de centimétres.

De plus, seuls des microcosmes monospéci ques ont été étudiés, il est possible que des interac-
tions aient lieu lorsque les espéces sont réunies ou que l'une d'entre elle modi e les parameétres
physico-chimigues du sédiment (comme un apport en O , par les exsudats racinaires de Phrag-
mites australis ) ce qui pourrait améliorer les performances d'un dispositif de remédiation. Ainsi,
bien que Phragmites australis ait montré de piétre résultat et ne soit pas un bon candidat pour
remédier les ions chlorures depuis une matrice sédimentaire, il est possible qu'il soit intéressant

en combinaison avec d'autres especes.
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TABLEAU 4.8 — Descriptif des surfaces nécessaires pour épurer un sédiment marin d'aprés les données obtenues lors de I'expérimentation SALVEA 3. J.m. =

Juncus mariti-

mus, Pa. =Phragmites australis, T.I. = Typha latifolia . C = concentration du sédiment (mg/Kg), Export = quantité d'ions chlorures pouvant étre exporté (mg/m?), S = surface

nécessaire pour abattre la totalité des ions chlorures présents dans le sédiment en 80 jours (m?), H = la hauteur de sédiment (mm), m la masse de sédiment (kg/m?2).

Stade C Obtenus Théorique
Plante de (mg/kg) Export ) ) Export ) )
croissance (mg/m?) S (m?) H (mm) m (Kg/m?) (mg/m?) S (m?) H (mm) m (Kg/m?)

J.m. Juvénile 1875 11,98 2,3 2698 49 3,78 0,7 6,38 1,1 17,48 10,4 1838 32 558 1.3 938 21
J.m. Juvénile 3750 12,98 1,8 494§ 68 2,08 0,3 348 05 2368 6,4 2708 79 3781 6,38 1,8
J.m. Juvénile 7500 20,18 2,9 6358 100 168 0,2 2,78 04 42,08 3,5 3048 26 3,38 03 568 0,5
J.m. Juvénile 15000 26,68 2,5 958 § 96 1,08 01 188 0,2 46,48 9,0 5508 114 1,88 04 3,18 0,6
J.m. Jeune 1875 i 0,38 0,3 104558 14000 NAS§ NA NA 8 NA 188 28 1817822497 0,68 1,0 098 1,4
J.m. Jeune 3750 1,98 0,8 3354 8§ 1835 0,38 0,1 058 0,2 548 31 11718 411 098 0,4 158 04
J.m. Jeune 7500 3,18 2,6 4154 § 4845 028 0,1 0,48 0,3 598 5,7 21738882 058 0,2 0,88 0,4
J.m. Jeune 15000 4,68 3,3 5556 § 4501 0,28 0,1 0,38 0,2 798 58 323681471 0,38 0,2 058 0,3
J.m. Adulte 1875 15,18 2,9 2128 42 478 0,9 8,08 1,6 27,08 16,1 1188 16 858 2,2 14,48 3,7
J.m. Adulte 3750 20,28 3,8 316§ 56 328 0,6 548 0,9 32,68 6,4 1958 10 518 05 8,78 0,9
J.m. Adulte 7500 2348 2,1 545 § 48 1,88 0,2 3,18 0,3 29,78 29,7 4298 134 2,38 1,2 408 2,1
J.m. Adulte 15000 41,48 5,2 616§ 84 168 0,2 2,88 04 54,48 30,4 4688 60 2,18 05 3,68 0,9
Pa. Jeune 1875 3,88 1,6 850 § 568 1,28 0,7 20811 518 7,0 6258 33 168 0,2 2,78 0,3
Pa. Jeune 3750 5,98 0,6 1083 8§ 105 098 01 168 0,2 798 2,8 807§ 134 1,28 0,3 2,18 05
Pa. Jeune 7500 6,48 2,3 1983 8§ 704 0,58 0,2 098 0,3 7,88 11,0 163581116 0,68 0,4 1,08 0,6
Pa. Jeune 15000 6,78 1,7 38118 1060 0,38 0,1 0,48 0,1 10,38 2,0 24748 203 0,48 0,0 0,78 0,1
Pa. Adulte 1875 328 04 985§ 118 1,08 0,1 1,78 0,2 508 34 6328 96 168 0,5 2,78 0,8
Pa. Adulte 3750 3,78 0,9 17448 513 0,68 0,2 1,08 0,3 7,78 8,8 826§ 327 1,28 0,7 2,18 13
Pa. Adulte 7500 458 1,1 28538 887 0,48 01 0,68 0,2 6,78 55 19088 569 0,58 0,3 098 0,5
Pa. Adulte 15000 798 2,6 32178 1039 0,38 0,1 0,58 0,2 858 13,7 298881245 0,38 0,2 068 0,3
T.l. Jeune 1875 9,58 3,1 335§ 108 3,08 0,9 518 15 21,88 5,6 146§ 15 6,88 1.1 11,68 1,8
T.L Jeune 3750 12,48 1,4 5158 62 198 0,2 3,38 04 22,08 1,3 2908 7 358 0,1 598 0,2
T.l. Jeune 7500 15,98 6,4 804 § 381 1,28 0,5 2,18 0,9 28,08 3,0 4558 21 2,28 0,2 3,78 0,3
T Jeune 15000 17,88 4,2 14318 310 0,78 0,1 1,28 0,2 40,18 48,3 6358 550 168 1,3 2,78 2,2
T.L Adulte 1875 14,48 2,0 2228 32 458 0,6 7,78 11 28,58 10,9 1128 12 898 1,9 1528 3,3
T.. Adulte 3750 20,6 § 4,1 3098 71 3,28 0,7 558 1,2 26,78 134 2398 36 428 1,2 7,18 2,0
T.l. Adulte 7500 21,78 3,0 589§ 85 1,78 0,2 298 04 4998 10,1 256§ 13 398 04 6,68 0,7
T.l. Adulte 15000 23,1854 1103 § 307 098 0,2 158 04 29,18 7,1 8768 56 1,18 01 198 0,2
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4.1.4 Conclusion

Des expérimentations a I'échelle du laboratoire ont été menées a n de caractériser la capacité
de trois espéces végétales aquatiques (Phragmites australis , Typha latifolia et Juncus maritimus ) a
phyto-déchlorurer une matrice solide riche en NaCl. La matrice testée correspond & un substrat-
type de culture, dans le cas présent, un substrat homologué pour la culture d'hélophytes par la
société Nymphéa Distribution. Cette matrice a été arti ciellement enrichie en NaCl jusqu'a des
teneurs de 15000 mg/kg de Cl . Deux stades de croissance de plantes ont été testés pour les trois
especes : des végétaux jeunes (agés d'environ 3 § 0,5 mois) et des végétaux dits adultes (agés de
12 § 2 mois). A ces deux stades considérés pour les 3 especes ciblées, s'est ajouté un troisieme
stade exclusivement pour I'espece Juncus maritimus : des plants juvéniles agés d'environ 2 se-
maines (§ 0,5 semaines) ont pu étre échantillonnés et mis en culture. Les plants ont été cultivés
pendant 80 jours en chambre de culture en conditions d'irrigation et de luminosité contrélées.
Lirrigation a été réalisée avec une eau de forage faiblement concentrée enions ClI - mais dont I'im-
pact a été évalué. La tolérance des végétaux au milieu a été suivie via le taux de survie, leur teneur
en eau et la croissance des végétaux, alors que leur potentiel épurateur a été déterminé a partir
des teneurs en ions Cl~ mesurées dans leurs parties aériennes aprés échantillonnage a intervalles
de temps réguliers.

La phytoremédiation des ions chlorure depuis une matrice solide humide fortement char-
gée en NaCl par des halophytes aquatiques est intéressante d'un point de vue économique et
écologique. Les trois especes testées - Juncus maritimus , Phragmites australis et Typha latifolia
- montrent une remarquable capacité d'adaptation au stade de croissance le plus agé avec des
taux de survie approchant les 100 % et cela méme dans les milieux les plus concentrés en ions
CI” (jusqu'a 15000 mg/kg). Parmi elles, Typha latifolia et Juncus maritimus se distinguent par
leur capacité a absorber les ions chlorures et & les accumuler dans leurs parties aériennes avec
respectivement des concentrations pouvant atteindre jusqu'a 120 mg/g et 150 mg/g de matiere
seche. Quelques échantillons de Typha latifolia ont méme montré des concentrations en ions Cl
de l'ordre de 250 mg/g de matiére séche. La teneur en chlorure des pousses de ces deux espéces
dépend principalement de la concentration du substrat et de la durée de la culture, alors que le
stade de croissance des plantes n'a pas d'impact signi catif. = Phragmites australis est I'espéce qui
réagit le moins a la salinité, avec des taux de survie de 100 % pour les plants adultes et une bioac-
cumulation des ions chlorure stable sur la plage de concentration testée, mais faible au regard des
données acquises sur les deux autres espéces (environ 20 mg/g de matiére seche). Pour les trois
especes la croissance des végétaux a été inhibée par la présence du sel.

Ainsi, la phytoremédiation par des espéces halophytes semble possible et étre une solution
prometteuse pour la phyto-déchloruration de matrices solides aqueuses. Une étude prospective
des super cies qu'il serait nécessaire d'employer pour remédier 1 m 2 de sédiment a été réalisée
a partir des données de cette étude. Ces super cies ne sont que des estimations et sont a regar-
der avec précaution puisque de grandes uctuations sont attendues avec un cas concret suite a
des différences en termes de densité d'implantation, sur les temps de culture ou sur le développe-
ment des végétaux. Ainsi des surfaces comprises en 200 m2 et 1000 m2 ont été déterminées pour
une durée de culture de 80 jours. Or, puisque les concentrations en ions Cl - dans les végétaux
augmentent avec le temps et que les plants étudiés ici n'étaient pas a leur potentiel maximal de
biomasse, des super cies plus faibles pourraient étre utilisées. De plus, I'action des végétaux en
profondeur n'a pas été étudiée, ni les synergies gu'ils pourraient exister entre les plantes étudiées.

Le principe fondamental pour que la phytoremédiation soit possible est de bien choisir les
végétaux en fonction du type de polluant, de sa concentration et du milieu récepteur. Trois vé-
gétaux ont été suivis pendant cette étude a différent stade de croissance. A la vue des capacités
d'adaptation des végétaux étudiés ici lorsqu'ils sont cultivés seuls, les plants adultes sont les plus
propices et parmi les trois espéces Typha latifolia et Juncus maritimus semblent les plus promet-
teurs. Ces résultats confortent dans les choix effectués ici et de plus amples recherches sont a
effectuer concernant le potentiel de ces trois especes et des éventuelles synergies pouvant exister
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entre elles.

Tous ces résultats ont été obtenus dans un environnement contrélé avec un substrat ‘simple'
enrichi arti ciellement en NaCl. Dans le cas de la phytoremédiation d'un sédiment de dragage
‘commun; la présence d'autres contaminants minéraux et/ou organiques a plus ou moins forte
concentration est attendue. Les connaissances actuelles sur l'effet des interactions des contami-
nants sur le métabolisme des plantes sont encore imparfaites et certaines divergences pourraient
apparaitre avec les résultats de I'approche expérimentale SALVEA 3. Des essais sur sédiments na-
turels ont donc été réalisés pour tenter de répondre a ces interrogations. Une expérimentation
pilote a ainsi été mise en place. Cette derniére vise a caractériser le potentiel des trois espéces étu-
diées a remédier un sédiment portuaire polycontaminé et présentant une forte charge enions Cl
dans le cas d'une culture mono ou multi-spéci que (assemblage de végétaux). Elle vise aussi a dé-
terminer l'impact que peuvent avoir certaines pratiques agricoles sur le rendement du dispositif
(faucardage, apport de nutriment par le surfagage) ou encore la profondeur d'action des végétaux.

4.2 Essais pilotes de phytoremédiation de sédiments portuaires a l'aide
d'espéces hélophytes : Essais PASSPORT

4.2.1 Méthodologie
4.2.1.1 Pland'expérience

4.2.1.1.1 Choix des sédiments étudiés

Les sédiments portuaires peuvent présenter des concentrations élevées en éléments traces et
éléments organiques dues aux diverses activités portuaires ou aux apports continentaux, natu-
rels ou anthropiques (B IRCH [2017]; BOTWE et collab. [2017]; BRIANT et collab. [2013]; SIMPSON
et collab. [1996]; SMITH et collab. [2009]). De nombreux travaux portent ainsi sur la caractérisation
chimique des sédiments portuaires, le type de contaminants rencontrés, leur répartition en pro-
fondeur, l'identi cation de leurs sources de production, ou encore les moyens a mettre en ceuvre
pour interdire ou limiter ces apports. Les risques que peuvent représenter ces contaminants sont
également évalués au travers d'études d'impact sur les écosystémes (B IRCH [2017]; BOTWE et col-
lab. [2017]; SUNDARARAJANet collab. [2016]). lIs le sont également lorsque, a l'issue du dragage, les
sédiments sontramenés aterre. La présence en concentrations plus ou moins élevées de contami-
nants dans ces matrices contraint ainsi fortement les approches de valorisation et ou les exutoires
d'élimination de ces matrices (arrété du 15/02/16 relatif aux installations de stockage de déchets
de sédiments). A n de permettre la revalorisation, ou de réduire les co(ts d'élimination vers les
installations classées pour I'environnement, il convient de réduire la quantité de polluants qui
sont présents dans les sédiments. Si les teneurs en métaux et en substances organiques sont trés
étudiées dans ce domaine, il s'avere que les teneurs en chlorures limitent bien souvent les lieres
de valorisation ou d'élimination. Z ENTAR et collab. [2008] publient ainsi des concentrations en
chlorures de 32700 mg/kg dans les sédiments du port maritime de Dunkerque.

L'objectif de ce travail est de cibler des sédiments dragués riches en chlorures, présentant des
teneurs supérieures & 15000 mg/kg (analyses sur lixiviat) rendant impossible la valorisation immé-
diate de ces matériaux et trés couteux leur élimination. En effet, une fois a terre, ce seuil de concen-
tration limite le devenir des sédiments : (i) de nombreuses opérations industrielles de traitement
refusent d'accueillir de telles charges en sels incompatibles avec les procédés, (ii) en matiére d'éli-
mination, ces sédiments sont orientés vers des installations de stockage de déchets dangereux
(Tableau 4.9) occasionnant des co(ts de gestion tres élevés et soulevant des problématiques en-
vironnementales (saturation des installations de stockage des déchets dangereux). De plus, d'un
point de vue granulométrique, les sédiments recherchés doivent avoir une part importante de
fraction ne car cette derniére est celle concentrant la pollution. Ainsi les sédiments a dominante
vaseuse sont particulierement préoccupants dans les lieres de gestion des sédiments dragués.
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De plus, si les sables peuvent étre communément revalorisés en matériaux de recharge dans les
environnements littoraux, les vases ont quant a elles peu d'exutoires et ces derniers restent condi-
tionnés par leurs teneurs en sels. Les procédés de lavage, permettant de lessiver les sels présents
dans le matériau, sont ef caces sur les matériaux perméables et par conséquent sont relativement
limités sur les vases. (voir chapitre 1.1.2.2).

TABLEAU 4.9 — Limites d'acceptation en ions chlorures (mg/Kg) pour les installations de stockage de classe
1, 2 et 3. (ISDI : Installation de Stockage de Déchets Inertes; ISDND : Installation de Stockage de Déchets
Non Dangereux; ISDS = Installation de Stockage de Déchets de Sédiments; ISDD : Installation de Stockage
de Déchets Dangereux)

ISDI ISDND/ISDS ISDD
classe 3 classe 2 classel
Chlorures 800 mg/kg 15000 mg/kg 25000 mg/kg

Une premiére étape du travail a consisté a identi er I'objet d'étude, c'est-a-dire des sédiments
portuaires répondant a la qualité géochimique recherchée, pouvant étre dragués et transportés
pour la mise en ceuvre d'essais pilote, ces essais sont nommés essais PASSPORT. Le choix du site
de Nymphea Distribution a été fait pour la localisation de ces essais; Nymphea Distribution dis-
posant d'une serre expérimentale aux dimensions requises et pouvant mettre a disposition de
maniére immédiate les végétaux étudiés.

A n de répondre aux contraintes réglementaires et de colts de transport, les recherches se
sont concentrées sur les ports régionaux. Les données relatives a la qualité des sédiments du port
de Carnon (B ELMONT et collab. [2016]) et 'obtention des autorisations de dragage dans ce port ont
conduit au choix de ces matériaux. Le dragage a été réalisé le 13 février 2019 par la société Equo
Vivo (Figure 4.11). Il a été réalisé a la pelle mécanique, au niveau de la zone de carénage dans
le bassin ouest (pour des raisons d'accessibilité). Les sédiments ont par la suite été stockés dans
des big-bags équipés de poches plastiques étanches sur le site de Nymphea Distribution jusqu'au
début de I'expérimentation PASSPORT (réalisée le 13 mars 2019).

Le port de Carnon, situé dans la commune de Mauguio au sud de Montpellier (34) a, comme
I'ensemble des ports francais, un besoin de dragage pour maintenir les activités économiques et
culturelles implantées. Les objectifs 2016 pour ce port étaient ainsi de draguer prés de 30000 m
de sédiments (B ELMONT et collab. [2016]). Dans ce contexte, le port de Carnon a fait I'objet d'une
étude de caractérisation physico-chimique des sédiments en place (B ELMONT et collab. [2016]).
Ce travail a notamment montré la répartition en contaminants dans le port selon les bassins et
chenaux. Il reprend également de précédents travaux réalisés sur la granulométrie des sédiments.

3

Les sédiments des bassins du port s'avérent étre majoritairement des sédiments argileux (B EL-
MONT et collab. [2016]). Le bassin ouest est caractérisé par des sédiments trés envasés a dominante
de vases, voire de vases pures, c'est a dire avec des proportions en particules d'un diamétre infé-
rieur & 63 &m compris entre 75 et 80 % (I BouiLy [1981]) (Figure 4.13).

La qualité géochimique des sédiments du Port de Carnon est globalement marquée par des
teneurs en contaminants comprises entre le seuil N1 et le seuil N2 (chapitre 1.2.2.2); les conta-
minants dimensionnants étant le cuivre, les tributylétains (TBT) et le polybutyléne téréphtalate
(PBT). Les teneurs en chlorure des lixiviats, objet de cette étude, sont élevées et supérieures a
20000 mg/kg, orientant ces sédiments, en cas de stockage vers des installations de déchets dan-
gereux. Les teneurs en chlorures dans le bassin Ouest atteignent des valeurs de 33400 et 33900
mg/kg. Il est a noter que les teneurs en sulfates sont également tres élevées dans ces sédiments.
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FIGURE 4.11 — Photographies du dragage des sédiments utilisés pour I'essai pilote PASSPORT.

(a) Photographie aérienne du port de Car-
non avec dans le cercle rouge la zone de
prélévement des sédiments. (b) Découpage en zone du port selon B ELMONT et collab. [2016].

FIGURE 4.12 — Port de Carnon (34) et représentation schématique de son découpage en zones (selon B EL-

MONT et collab. [2016]). Localisation de la zone de dragage sélectionnée pour I'étude, au niveau de la zone
de carénage dans le bassin Ouest.
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FIGURE 4.13 — Représentation graphique de la composition des sédiments du bassin ouest du port de Car-
non dans la zone sélectionnée pour cette étude (selon B ELMONT et collab. [2016]).

4.2.1.1.2 Choix des végétaux

Les données bibliographiques disponibles (voir le chapitre 2.1) et les résultats obtenus sur les
substrats enrichis en NaCl (Chapitre 4.1) laissent présager que parmi les 3 espéces précédem-
ment étudiées, Juncus maritimus et Phragmites australis semblent particuliérement indiquées
pour I'expérimentation visée. L'espece Typha latifolia , malgré le fait qu'elle ait montré des fai-
blesses lorsque cultivée dans des substrats a fortes teneurs en NaCl, a été néanmoins également
sélectionnée pour cette étude. En effet, les plants adultes ont montré de bons taux de survie et
ponctuellement une meilleure capacité a accumuler les ions chlorures dans les parties aériennes.

Il a été montré précédemment que le stade de croissance des végétaux impactait leur capacité
a tolérer les milieux contaminés en NacCl, les végétaux les plus agés étant les plus aptes. En effet,
contrairement aux végétaux juvéniles qui ont besoin de grandes quantités de nutriments pour se
développer, ils sont capables de réguler leurs apports pour limiter l'intrusion des ions chlorures
et sodium dans leurs tissus. Ainsi, les végétaux considérés comme adultes (environ 1 an) ont été
utilisés pour les besoins de cette étude.

4.2.1.1.3 Mise en ceuvre des mésocosmes

Les végétaux sélectionnés ont été mis en culture dans différents mésocosmes constitués des
sédiments du Port de Carnon et d'une espéce végétale ou d'un mélange d'espéces végétales.

Les pots de culture correspondent a des bacs de 380 litres (diamétre : 78 cm; hauteur : 80
cm) remplis des sédiments préalablement homogénéisés sur une hauteur moyenne de 70-75 cm.
Au cours du mélange, réalisé manuellement, des macrodéchets ont été rencontrés (morceaux de
baches, de cordes, o0s, etc.) (Figure 4.14). Ces macrodéchets ont été extraits mais seul un criblage
automatique aurait permis de s'affranchir de maniéere ef cace de ces objets.

Dans chaque mésocosme, 27 plants de végétaux ont été introduits puis faucardés (collecte de
la biomasse initiale).

4 types de mésocosmes implantés ont ainsi été réalisés (Tableau 4.10) :
— Un mésocosme de Phragmites australis (P),
— Un mésocosme de Typha latifolia (T),
— Un mésocosme de Juncus maritimus (J),

— Un mésocosme composé d'un assemblage des 3 espéces (8) (9 plants de chaque espéce).
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FIGURE 4.14 — Photographie d'un macrodéchet (os) de plus de 15 cm retrouvé dans les sédiments de port
Carnon.

Un bac témoin ne contenant que les sédiments sans végétaux a également été réalisé (Tem).

Chague mésocosme a été zoné en 3 parties. Chacune fera I'objet d'un échantillonnage indivi-
dualisé a n de permettre de tripliquer les mesures (Figures 4.16 et 4.17).

Analyse des effets liés au fauchage des végétaux

RozEMA et collab. [2016] ayant observé un effet du faucardage sur I'accumulation des ions
CI" au sein des tissus des végétaux, il a été proposé d'étudier ce parametre. Deux séries de méso-
cosmes ont donc été réalisées : une premiere série, pour laquelle les végétaux n'ont pas été fau-
cardés (uniquement en n d'expérimentation pour la collecte des échantillons) (série F1), et une
seconde série pour laquelle les végétaux ont été faucardés a mi-parcours de I'expérimentation (sé-
rie F2).

Analyse des effets liés a I'apport de matiére nutritive (substrat)

Une série supplémentaire de mésocosmes a été construite et maintenue en culture, initiale-
ment pour des besoins potentiels de subvenir a un échec ou a un dysfonctionnement d'un des
mésocosmes construits (série FX). Il fut rapidement décidé, au vu des premiers résultats de mau-
vais enracinement des végétaux (voir plus loin) d'utiliser ces mésocosmes pour tester un effet de
I'apport d'engrais et de matériaux terreux. Ces mésocosmes FX furent donc “surfacés' avec ajout
de 5 mm de substrat utilisés dans le protocole de production de Nymphéa Distribution (mélange
d'argile, de tourbe, de guano, de sang séché de volaille) avec des végétaux faucardés au bout de 3
mois et a I'échéance de I'étude (série FX). En effet, la littérature fait état de meilleures capacités de
survie et de remédiation lors de I'utilisation d'amendements tels que de la matiere organique ou
du sang séché de volaille (D IATTA et collab. [2019]; GHAFOOR et collab. [2011]; H ATTAB et collab.
[2015]; WEI et collab. [2010]).

Au total, 12 mésocosmes et un témoin ont été réalisés (Tableau 4.10).

Les dispositifs expérimentaux de culture ont été installés dans la serre expérimentale de Nym-
phéa Distribution, équipée de sondes de mesures en continue pour le suivi de différents para-
metres (température, hygrométrie, ensoleillement) et ayant obtenue I'agrément du Ministere de
la Recherche au titre des organismes de recherche privée (Figure 4.15, 4.16 et 4.17).

Lexpérimentation a débuté le 13 mars 2019, le faucardage et les prélévements intermédiaires
ont été réalisés le 12 juin 2019 (t 3), et les derniers échantillonnages le 15 octobre 2019 (t ;7). Les
essais ont donc été menés sur une durée totale de 7 mois.
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TABLEAU 4.10 — Liste des mésocosmes implantés dans le cadre de cet essai pilote.

Faucardage a 3
Pas de Faucardage a 3 vcardag

Espéce étudiée seule ou en assemblage . mois et
faucardage mois
surfacage

Phragmites australis PF1 PF2 PFX
Typha latifolia TF1 T.F2 T.FX
Juncus maritimus J.F1 J.F2 J.FX
A | :Ph i lis + Ty-

ssemblage ragmites australis + Ty §F1 § F2 §.EX

pha latifolia + Juncus maritimus

FIGURE 4.15 — Représentation schématique des 12 mésocosmes implantés et du témoin, et leur positionne-
ment dans la serre expérimentale de Nymphéa Distribution.
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FIGURE 4.16 — Photographies des dispositifs expérimentaux étudiés : (A) mésocosmes remplis des sédiments
homogénéisés et débarrassés de leurs macro-déchets; (B) prélevement des sédiments at o pour la mesures
des teneurs en ions chlorures a I'état initial ; (C et D) mésocosmes de  Juncus maritimus implantésat g; (E et
F) mésocosmes de Typha latifolia implantés a t o. Le feuillage jaune de Typha latifolia n'est pas signi catif
d'un mauvais état de la plante mais d'un état de dormance.
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FIGURE 4.17 — Photographies des dispositifs expérimentaux étudiés : (A) mésocosmes de Phragmite aus-
tralis implantés at o; (B) mésocosmes d'un assemblage des trois espéces implantées; (C et D) mésocosmes
apres faucardage a tg et zonage en 3 parties; (E) vue de I'ensemble des mésocosmes dans la serre expéri-
mentale de Nymphéa Distribution
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4.2.1.2 Méthode

Le projet PASSPORT vise I'analyse de la survie des végétaux dans les milieux étudiés, leur capa-
cité & bioaccumuler les ions chlorures et donc a dépolluer le sédiment. Dans cet objectif, un suivi
hebdomadaire des mésocosmes a été réalisé, et un prélevement des végétaux et des sédiments a
été effectué a mi-parcours de I'étude (3 mois, t 3) et au terme de I'étude (7 mois, t 7). A 3 mois de
culture, les végétaux et les sédiments ont été prélevés dans les essais F2 et FX et & 7 mois de culture,
les végétaux et les sédiments ont été prélevés dans les essais F1, F2 et FX.

4.2.1.2.1 Suivides mésocosmes de culture

Le suivi hebdomadaire des mésocosmes a consisté & mesurer la conductivité des sédiments
(sonde WTW TetraCon 925), a irriguer les mésocosmes selon le degré d'évapotranspiration (voir
section 4.2.2.1), arelever les constantes physiques de la serre (température, hygrométrie) enregis-
trées par une sonde automatique Testo 175H1 (T : -20a +55 § 0,4 °C, %rF : 0 4 1008 2 %, mesures
toutes les 5 secondes), et a identi er et caractériser I'état des végétaux :

— Couleur des tiges, feuilles

— Etat général du végétal; La mort du végétal est un stade trés complexe & évaluer. |l est consi-
déré lorsque les parties aériennes jaunissent, deviennent séches ou dures, que les nou-
velles pousses ne sont plus solidaires du pied, et/ou qu'il n'y a pas d'apparition de nouvelles
pousses et que les anciennes deviennent seches.

Le taux de survie au cours du temps de chaque espéce végétale a été déterminé pour chaque
mésocosme selon I'équation 4.9.

nj

TS /Em (4.9)
Avec: TS le taux de survie a l'instant i (%) des végétaux dans le microcosme considéré,
n; le nombre de végétaux vivants a l'instant i dans le microcosme considéré,
d; le nombre de végétaux morts a l'instant i dans le microcosme considéré.

4.2.1.2.2 Prélevement et traitement des sédiments

A n de disposer d'échantillons du sédiment aux différentes profondeurs des mésocosmes et
ainsi déterminer la zone d'action des végétaux, des carottages ont été réalisés dans chaque mé-
socosme. Les carottiers conventionnels n'ont pas pu étre utilisés compte tenu de la texture et du
caractéere vaseux du sédiment et des dimensions des mésocosmes. Les carottiers pour sédiments
exigeants des emprises en surface trés importantes, ont été également écartés pour cette étude.
Une carotteuse développée spéci quement pour ce travail a donc été employée. Elle consiste en
untube en PCV découpé dans le sens de la longueur et équipé a sa base d'un systéeme de fermeture
nécessaire au maintien des matériaux dans le tube lors de la remontée de la carotte (Image 3). Le
tube est lavé et séché a chaque carottage.

Lors de l'introduction de la carotteuse dans les sédiments, il a été observé un tassement du
matériau d'un facteur 2. Les carottes obtenues s'averent ainsi d'une longueur maximale de 35 cm
pour une hauteur de sédiment dans le bac de 70 cm en moyenne. A n de déterminer la compo-
sition moyenne des sédiments a I'état initial, 3 carottes ont été réalisées par mésocosme et les
matériaux mélangés pour l'obtention d'une valeur moyenne. A échéancet 3etty, ande discuter
des effets de remédiation en fonction de la profondeur, un seul carottage a été réalisé par méso-
cosme mais quatre échantillons ont été prélevés en fonction de la profondeur : 0-10 cm, 10-17 cm,
17-25 cm, 25-35 cm (Tableau 4.11). Les sections ont été mises en saches pour traitement.

Les échantillons (4 g) ont été séchés a 40°C (Norme NF EN 12457-2), puis concassés, tami-
sés a 4 mm, pour lixiviation en batch de la matrice selon le protocole de cette méme norme. 143
échantillons ont ainsi été traités et analysés au cours de I'étude (Tableau 4.12).
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TABLEAU 4.11 — Zonage des carottes de sédiments prélevés dans les mésocosmes.

Zonage moyen sur la Zonage ramené ala
Nom de la zone L.
carotte hauteur de sédiment
Z1 0-10cm 0-20cm
Z2 10-17 cm 20-34cm
Z3 17-25cm 34-50 cm
Z4 25-35cm 50-70 cm
(a) Dispositif de carottage. (b) Exemple de carotte.

FIGURE 4.18 — Photographie du dispositif de carottage développé a I'Université de Nimes et d'une carotte
de sédiments obtenue.

4.2.1.2.3 Prélévement et traitement des végétaux

A nd'évaluer le pouvoir d'extraction et de bioaccumulation des ions chlorures par les espéeces
étudiées, les parties aériennes des végétaux ont été collectées a I'état initial (faucardage initialat o),
en cours (a 3 mois de culture, t 3) et au terme des essais (a 7 mois de culture, t 7). Les tiges et feuilles
des 3 espéeces ont été coupées aux ciseaux préalablement nettoyés a I'éthanol puis conditionnées
en sachets. La base de coupe a été considérée au méme point a chaque faucardage. Les végétaux
sont référencés par espéce et par mésocosme. Par mésocosme, 3 échantillons de la méme espéce
sont collectés dans chacune des 3 zones identi ées.

Les végétaux sont découpés, broyés (broyeur a billes, SPEX), tamisés a 200 &m et traités par
lixiviation. 144 échantillons ont ainsi été traités et analysés (Tableau 4.13).

4.2.1.2.4 Mesures des teneurs en ions chlorures

La concentration en ions chlorures des solutions obtenues apres traitement des sédiments
et des végétaux est déterminée par titrage argentométrique (méthode de Mohr). Pour ce faire, un
volume de 2 ml d'échantillon est introduit dans un bécheravec 100 &L d'indicateur coloré (K 2CrQg,
0,3 M). Du nitrate d'argent (AgNO 3, 0,01 M) est introduit a I'aide d'une burette digitale.
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TABLEAU 4.12 — Nombre d'échantillons de sédiments traités at g, t3 et ty pour la mesure des teneurs en ions
cl.

Mésocosme Echantillonsaty Echantillonsats Echantillonsat;

PF1 3 4 4
T.F1 3 4 4
J.F1 3 4 4
8.F1 3 4 4
PF2 3 4 4
T.F2 3 4 4
J.F2 3 4 4
§.F2 3 4 4
PFX 3 4 4
T.FX 3 4 4
J.FX 3 4 4
§8.FX 3 4 4
Témoin 3 4 4
Total 39 52 52

TABLEAU 4.13 — Nombre d'échantillons de végétaux traités at g, t3 ettz pour la mesure desteneurs enions Cl -
dans le cadre de I'expérimentation pilote. Trois échantillons sont pris pour une mésocosme dans chacun
des mésocosmes. NF = non faucardé.

Mésocosme Echantillonsaty Echantillonsats Echantillonsat;

PF1 3 NF 3
TF1 3 NF 3
J.F1 3 NF 3
§.F1 9 NF 9
PF2 3 3 3
T.F2 3 3 3
J.F2 3 3 3
§.F2 9 9 9
PEX 3 3 3
T.FX 3 3 3
J.FX 3 3 3
§.FX 9 9 9
Total 54 36 54
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4.2.2 Résultats
4.2.2.1 Conditions de culture

Les essais ont débuté le 13 mars 2019 et ont été maintenus jusque n octobre 2019. Sur cette
période, des vagues de chaleur précoces et intenses ont été observées et deux épisodes de cani-
cules exceptionnelles ont été enregistrés (Météo France 1). Au sein de la serre expérimentale, les
températures ont rapidement augmenté et des le mois de mai ont dépassé des valeurs de 50°C.
Sur I'ensemble des mois de juin, juillet et aout, des températures élevées ont été maintenues, de
jours comme de nuit. Des valeurs maximales de 70°C ont été enregistrées (Figure 4.19). Les tempé-
ratures moyennées hebdomadaires obtenues via la sonde présente dans la serre et celles relevées
par Météo France sont présentées dans le tableau 4.14. Les températures mesurées dans la serre
sont plus importantes que celle de I'atmosphére avec une différence de l'ordre de 4 & 11°C. Leffet
de serre dans la zone d'étude est ici fortement mis en évidence. Les deux sets de données de tem-
pérature sont néanmoins corrélés (r =0.89012, p<0,01) par relation traduite par I'équation 4.10.

FIGURE 4.19 — Evolution de la température et de I'hygrométrie dans la serre expérimentale du mois de mars
au mois de novembre 2019. Les zones en rouge indiquent les périodes sur lesquelles des températures su-
périeures a 50°C ont été relevées. A) du 28/03/19 au 18/05/19; B) du 18/05/19 au 05/07/19; C) du 16/08/19
au 16/10/19.

1. "Canicules 2019, la moitié de la France navait jamais eu aussi chaud.", Météo France (2019),
www.meteofrance.fr, consulté le 28/09/2020.

112



CHAPITRE 4. PHYTODECHLORURATION D'UNE MATRICE SEDIMENTAIRE PORTUAIRE

Tserre Z0,6735£ Tyr A 14,835 (4.10)
Avec:  Tserre la température hebdomadaire moyenne dans la serre (°C),
TmE la température hebdomadaire moyenne dans I'atmosphére (°C) d'aprés Mé-

téo France 2.

Bien que ces conditions climatiques soient extrémes, elles ne sont pas considérées comme
impactantes pour des environnements de culture standardisées. En effet, dans une autre zone de
la serre expérimentale soumise aux mémes conditions, différentes espéces végétales étaient mises
en culture (dans un substrat et dans les conditions d'irrigation du protocole de production de
Nymphéa Distribution) et se sont développées normalement, sans indication de stress spéci que.

Lirrigation des dispositifs de culture a été fortement conditionnée par les conditions de tem-
pérature. De la 1°¢ & la 8°™¢ semaine d'expérimentation (mars-mai), un apport de 5 litres d'eau
toutes les 2 semaines a été fait. Dés le mois de mai, les conditions de chaleur entrainant une forte
évapotranspiration (ETP) ont nécessité une révision de ce volume d'irrigation et, a compter du
14 mai, 30 L d'eau ont été ajoutés chaque semaine aux mésocosmes. Ce volume correspondait au
volume nécessaire pour immerger les racines des végétaux, situation comparable a celle observée
dans le protocole de production de Nymphéa. Au-dela de la 13 éme semaine, les plants étaient sys-
tématiqguement irrigués par submersion avec une hauteur d'eau de quelques centimétres. Au total
de l'ordre de 600 litres d'eau ont été apportés a chaque dispositif. L'eau utilisée est I'eau du puits
de Nymphéa Distribution, pompée dans la nappe locale de la Vistrenque. Sa teneur en chlorure
estainsidonnée a 62,7 § 0,7 mg/l. Par la seule irrigation, il a donc été ajouté a chaque systéme une
quantité de l'ordre de 40 grammes de chlorures.

TABLEAU 4.14 — Température hebdomadaire moyenne dans (T serre) €t hors de la serre (T yg) et conductivité
des eaux résiduelles dans les mésocosmes avant irrigation pour I'expérimentation pilote PASSPORT. Les
températures hors de la serre ont été récupérées par Météo France. Les mesures de conductivité ont été

réalisées avant I'apport d'eau dans les mésocosmes. NA = données non acquises, la sonde n'enregistrait

plus sur cette période de temps.

Date T () Teere(O) oot
du 09/05 au 16/05 16.52 27.15 43,48 8 12,15T
du 17/05 au 24/05 17.43 25.97 70.54 8 6,02T
du 01/06 au 07/06 20.66 29.34 90,73 8 6,2'3;r
du 14/06 au 21/06 23.26 31.54 51.98 § 12,49:t
du 28/06 au 05/07 30.24 37.21 98.15 8§ 7,27
du 27/07 au 02/08 25.93 NA 79.76 § 6,97
du 09/08 au 16/08 26.36 NA 78.46 § 7,60
du 23/08 au 30/08 26.93 31.72 69.55 8§ 6,76
du 13/09 au 20/09 24.41 28.31 64.17 § 4,83

? Température hebdomadaire moyenne hors de la serre d'aprés les données de Météo France.
T Mesures avant irrigation par submersion.
* Irrigation faite le 19/06/19.

A partir de la 9 ®™¢ semaine, le 16 mai, la conductivité de I'eau restante dans les mésocosmes
avant irrigation a été mesurée. Cette donnée est représentative des pires conditions de salinité
(TDS) que les plants ont pu voir sur la semaine faisant suite aux forts taux d'évapotranspiration.

2. www.meteofrance.fr : relevés de température
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Lintégralité de ces données est disponible dans le tableau annexe B.19. Les moyennes des valeurs
hebdomadaires sur I'ensemble des mésocosmes sont reportées dans le tableau 4.14. La conducti-
vité maximale augmente de 43,5 ( § 12,2) a 90,7 @ 6,2) du 16/05/19 au 07/06/19 alors que les bacs
sontirrigués avec 30 litres par semaine. Apres irrigation par submersion, la conductivité mesurée
est comprise entre 52,0 (§ 12,5) et 98,1 (§ 7,3) avec une valeur moyenne de 78,0 (§ 13,0). Sur la
premiére période d'irrigation (bachées de 30 I/semaine), aucune corrélation n'est observée, que
ce soit entre la conductivité des eaux résiduelles des mésocosmes et la température atmosphé-
rique (coef cient de corrélation de Pearson r=0,93 (p=0,24, n = 3)), ou entre la conductivité de ces
mémes eaux et la température de la serre (r = 0,59 (p = 0,60, n = 3)) (Figure 4.20). Concernant la
seconde période (irrigation par submersion), les conductivités mesurées dans les eaux résiduelles
des mésocosmes sont fortement corrélées avec les températures hebdomadaires moyennes ex-
térieures (corrélation linéaire avec un coef cient de corrélation de Pearson r = 0,93 (p<0,01, n =
6)) (Figure 4.20). A l'inverse, les corrélations entre les conductivités et les températures de la serre
ne sont pas signi catives au seuil p=0,05 (r = 0,79 (p = 0,06, n = 6)). Nonobstant, si la valeur du
21/06/19 est retirée, date pour laquelle le rajout d'eau pour maintenir le niveau a été effectuée
seulement 3 jours avant contre 7 jours pour les autres, alors les deux parametres deviennent for-
tement corrélés avec un coef cient r=0,97 (p < 0,01, n =5).

FIGURE 4.20 — Evolution de la conductivité des eaux résiduelles des mésocosmes de I'expérimentation
pilote en fonction de la température hebdomadaire moyenne. Les droites représentent les régressions li-
néaires pour chaque type d'irrigation (rouge = par bachée de 30 L/semaine, bleu par submersion). La droite
noire correspond au modeéle linéaire pour l'irrigation par submersion aprées censure de la valeur mesurée le
21/06/19 pour laquelle Tirrigation s'est effectuée seulement 2 jours avant, le 19/06/19

Malgré l'absence de signi cativité pour la plupart des données, du fait d'un nombre de me-
sures limité, il apparait clairement que les phénoménes d'évapotranspiration intenses liés aux
températures exceptionnelles de I'été 2019 ont eu un impact sur la qualité des eaux résiduelles
des systémes étudiés, conduisant a leur concentration. En appliquant les facteurs de conversion
respectifs de 0,65 et 0,88 entre la conductivité et le TDS (TDS = 0,65 0,88 £ EC) retrouvés pour des
eaux fortement chargées (A ssiRYet collab. [2010]; H ANSON [2006]; HUBERT et WOLKERSDORFER
[2015]; WALTON [1989]), des valeurs de TDS élevées (de I'ordre de 27,8 a 62,8 g/L jusqu'a 38,3 a
86,4 g/L) caractériseraient les systémes étudiés, soit des environnements plus chargés que I'eau
de mer. Ces valeurs sont données a titre indicatif puisque le TDS dépend des espéces chimiques
solubilisées (H UBERT et WOLKERSDORFER[2015]).
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