Effet des boues d'épuration et du digestat issu de |la fermentation anaérobie sur I'accumulation
de cadmium (Cd), de gallium (Ga), de germanium (Ge) et d'éléments des terres rares (REE) dans
LInstitut des biosciences, groupe biologie/écologie, TU Bergakademie Freiberg, Freiberg,
Allemagne

Cette étude examine comment les boues d'épuration et le digestat liquide, en tant
gu'amendements biosolides, affectent la mobilité du cadmium (Cd), du gallium (Ga), du
germanium (Ge) et des terres rares (REE) dans le sol, ainsi que leur absorption par des plantes
ayant des stratégies nutritionnelles différentes.

Quatre espéces, Alyssum murale, Lupinus albus, Fagopyrum esculentum et Carthamus
tinctorius, ont été cultivées sur un sol non amendé ou amendé avec des boues d'épuration ou
du digestat.

L'absorption par les pousses des éléments essentiels P, Fe, Mn, Ni et des éléments non
essentiels a été évaluée ainsi que les variations des concentrations d'éléments extractibles a
I'acétate d'ammonium (labiles).

Pour trois especes, I'exsudation de carboxylate racinaire et |'acidification de la rhizosphére ont
également été mesurées dans des conditions d'apport variable en phosphore (P) induites par les
amendements.

Les deux biosolides ont amélioré la disponibilité des micronutriments chez toutes les espéces.
Cependant, des concentrations accrues de P dans les pousses n'ont été observées que dans les
plantes traitées avec des boues d'épuration.

L'ajout de digestat a augmenté les concentrations totales de Ge (14,4 %), de Ga labile (178 %) et
de terres rares labiles (22 %) dans le sol, tandis que les boues d'épuration ont augmenté la
concentration de Cd labile (31 %) et diminué la concentration de terres rares labiles (18 %).
Aucun des deux amendements n'a amélioré I'absorption de Ge par les plantes. Une proportion
plus élevée de Cd labile était corrélée a une absorption plus élevée de Cd chez toutes les
especes de plantes testées.

Cependant, I'absorption nette de Ga et de terres rares par les pousses ne reflétait pas leur
mobilité dans le sol. Plus spécifiquement, une mobilité plus élevée de Ga dans le sol n'a
augmenté l'absorption de Ga que chez F. esculentum . F. esculentum a acidifié la rhizosphere et
libéré moins de carboxylates dans des conditions d'apport élevé en P.

Malgré des concentrations plus faibles de terres rares labiles dans le sol amendé avec des boues
d'épuration, L. albus et F. esculentum ont accumulé plus de terres rares lorsque I'apport en P a
été augmenté en raison de I'ajout de biosolides.

Les résultats soulignent que si le transfert de Cd est prévisiblement lié a son pool labile du sal,
I'absorption de Ge, Ga et REE dépend d'interactions complexes entre la chimie du sol et les
réponses des traits physiologiques spécifiques des plantes aux apports de nutriments dérivés
des biosolides.

1 Introduction

La production mondiale de boues d'épuration et de digestat issus de la fermentation anaérobie
augmente en raison de la croissance de la population urbaine ( Rékasi et al., 2019 ).

Principaux sous-produits solides du traitement des eaux usées urbaines et de la digestion
anaérobie, ces biosolides contiennent de fortes concentrations de nutriments essentiels pour les
plantes. Par conséquent, les biosolides représentent des matiéres premiéres secondaires
précieuses pour la production d'engrais et sont largement utilisés comme engrais organiques ou
amendements de sol ( Pecorini et al., 2020 ; Jama-Rodzenska et al., 2021 ; Kanteraki et al.,

2022 ; Marchuk et al., 2023 ).
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Cependant, les biosolides contiennent également une gamme diversifiée de métaux (loides)
potentiellement toxiques ( Marotrao et al., 2021 ; Kowalik et al., 2022 ; Zaffar et al., 2023 ) qui
peuvent s'accumuler dans le sol et les cultures, limitant souvent leur utilisation en agriculture
(Sinha et al., 2023 ; Alengebawy et al., 2021 ; Marchuk et al., 2023 ). Parmi ceux-ci, le cadmium
(Cd), le plomb (Pb), le chrome (Cr) et le mercure (Hg) sont les plus étudiés ( Marotrao et al.,
2021 ; Kowalik et al., 2022 ; Marchuk et al., 2023 ).

En revanche, moins d'attention a été accordée au germanium (Ge), au gallium (Ga) et aux
éléments des terres rares (REE : La-Lu, Sc,Y) malgré leur détection croissante dans les sols et la
biomasse végétale ( Wiche et al., 2017 ; Okoroafor et al., 2022 ).

Etant donné leur présence généralisée et leur reconnaissance croissante en tant que polluants
environnementaux émergents ( Turcotte et al., 2022 ; Akarsu et al., 2023 ), ainsi que le réle
potentiel des REE en tant qu'éléments bénéfiques ( Qvarforth et al., 2025 ), il est important
d'évaluer comment les applications de biosolides affectent la disponibilité des plantes non
seulement des nutriments et des métaux (loides) couramment surveillés, mais aussi du Ge, du
Ga et des REE.

La disponibilité d'un élément donné par la plante dépend de l'interaction complexe entre les
facteurs associés au sol et les facteurs associés a la plante ( Wiche et al., 2018 ). Les facteurs
associés au sol régissent la solubilité et la spéciation chimique des éléments dans le sol,
notamment le pH du sol, I'Eh, la teneur en matiére organique, la capacité d'échange cationique
et la distribution des éléments dans les phases minérales et organiques labiles du sol ( Sheoran
et al., 2016 ).

A cet égard, I'application de biosolides peut augmenter les concentrations d'éléments mobiles et
labiles dans le sol lorsque les éléments contenus sont libérés de la matrice organique et/ou
lorsque les éléments du sol sont mobilisés par des changements de pH et I'augmentation du
carbone organique dissous apres I'application de biosolides ( Badewa et al., 2023 ).

Outre les caractéristiques morphologiques des racines, les facteurs associés aux plantes
comprennent les changements chimiques dérivés des racines dans la rhizosphére et la capacité
de la plante a absorber, transporter et séquestrer les éléments.

La littérature indique de grandes différences dans la capacité des plantes a modifier la chimie de
la rhizosphere, a utiliser un pool d'éléments spécifique ( Lambers et al., 2015 ; Lu et al., 2020 ) et
a faire face aux éléments non essentiels du sol ( Dillon et Courtney, 2023 ).

En ce qui concerne l'accumulation et la tolérance aux métalloides, les adaptations fonctionnelles
des plantes comprennent deux stratégies physiologiques de base : les accumulateurs et les
excluseurs ( Noor et al., 2022 ).

La majorité des especes végétales tolerent les métaux dans le substrat en excluant les éléments
aux sites d'absorption en limitant |'afflux, en favorisant I'efflux ou la complexation extracellulaire
avec des ligands organiques ( Akram et al., 2024 ).

En revanche, les accumulateurs acquiérent/utilisent efficacement les éléments du sol et évitent
la toxicité des éléments dans les racines en transportant rapidement les éléments vers les
pousses, ol ils sont séquestrés dans le tissu foliaire. Les (hyper-)accumulateurs spécialisés ayant
évolué dans des environnements métalliferes, dont Thlaspi caerulenscens et Alyssum

murale sont étudiés en profondeur, accumulent plus de 1 000 mg de Cd, Ni et Zn dans la matiere
séche de leurs pousses ( van der Ent et al., 2013 ), mais uniquement lorsqu'ils poussent sur des
sols a forte mobilité métallique. Ces espéces s'appuient sur des mécanismes de transport et
d'hypertolérance cellulaire trés efficaces plutot que sur une altération de la chimie de Ia
rhizosphere ( Pollard, 2023 ).
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Chez les especes accumulatrices issues de sols non métalliferes, cependant, I'accumulation de
métaux pourrait apparaitre comme un effet secondaire de traits fonctionnels liés a l'acquisition
de P, Fe et Mn ( Monei et al., 2022) .), en particulier la libération de carboxylates et I'acidification
de larhizosphere. En effet, I'acidification de la rhizosphére a été liée a I'accumulation de métaux
chez différents taxons des Phytolaccaceae, Polygonaceae, Brassicaceae et Proteaceae ( Kikis et
al., 2024 ).

Parmi ces espéces, Fagopyrum esculentum accumule des métaux de maniére non spécifique
méme lorsqu'il pousse sur des sols a solubilité métallique relativement faible, ce qui a été
attribué a l'acidification de la rhizosphere ( Kreuzeder et al., 2018 ). Chez Lupinus albus et les
espéces P-efficientes des Proteaceae, I'hyperaccumulation de Mn coincide avec une libération
accrue de carboxylates dans des conditions de carence en P ( Lambers et al., 2015 ; Lambers,
2022 ; Olt et al., 2022 ).

Parallelement, ces espéces présentent généralement de faibles concentrations d'éléments non
essentiels ( Martinez-Alcald et al., 2013 ), probablement en raison de I'exclusion d'éléments par
complexation extracellulaire. Récemment, des relations entre la libération de carboxylate et
I'exclusion de métaux ont été démontrées pour Al, Cd, Pb et les terres rares ( Wiche et
Heilmeier, 2016 ; Wiche et al., 2023 ; Wiche et Pourret, 2023 ).

Etant donné que la libération de carboxylate et I'acidification de la rhizosphére sont régulées par
I'état nutritionnel de la plante ( Lambers, 2022 ; Wiche et al., 2023 ), il est raisonnable que
I'amendement du sol avec du digestat ou des boues d'épuration ait un impact sur I'absorption
d'éléments non essentiels non seulement par une augmentation directe des réserves d'éléments
potentiellement disponibles dans le sol, mais aussi indirectement par I'altération de la nutrition
des plantes.

A ce jour, les études sur I'absorption de Ga dans les plantes sont rares et aucune recherche n’a
abordé la maniere dont les boues d’épuration ou les amendements du digestat influencent la
disponibilité et I'absorption de Ge, Ga et des terres rares par les plantes, en particulier lorsque
I’état nutritionnel des plantes est modifié par I'ajout d'amendements.

Par conséquent, les objectifs de cette étude étaient de :

i) déterminer l'impact de I'amendement du digestat et des boues d'épuration sur les éléments
essentiels (P, Fe, Mn, Ni) et non essentiels (Cd, Ge, Ga, terres rares) extractibles a I'acétate
d'ammonium (labiles) dans le sol,

ii) évaluer I'absorption de Cd, Ge, Ga et terres rares dans quatre plantes avec des stratégies
d'acquisition d'éléments contrastées en utilisant I'accumulateur de Mn efficace en P L.
albus ( Pearse et al., 2006 ), I'accumulateur de métaux non spécifique phosphophile F.
esculentum , 'excluseur d'éléments Carthamus tinctorius Ciaramella et al., 2022 ), et
I'hyperaccumulateur de Ni spécialisé A. murale ( Wiche et Pourret, 2023 ) et iii) étudier
comment les changements dans les réserves d'éléments essentiels et non essentiels dans le sol
apres I'amendement des biosolides influencent le transfert sol-plante de Cd, Ge, Ga et terres
rares dans ces especes.

2 Matériels et méthodes

2.1 Expérience en serre sur |'effet des biosolides
L'Alyssum murale (Alyssum murale), le Lupinus albus (Lupin blanc), le Carthamus
tinctorius (Carthamus tinctorius) et le Fagopyrum esculentum (Sarrasin) ont été cultivés sur sol
(non amendé) et sur sol mélangé a des boues d'épuration ou a un digestat issu d'une
fermentation anaérobie en serre.
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Chaque traitement pour chaque espece végétale a été répété cing fois. Le sol a été prélevé sur le
campus de la TU Bergakademie Freiberg et caractérisé comme luvisol.

La végétation a été arrachée et 200 kg de terre végétale (0 a 20 cm de profondeur) ont été
prélevés, homogénéisés et tamisés (2 mm).

Les boues d'épuration proviennent de la station d'épuration de Muldental, en Allemagne. Le
bassin versant de la station d'épuration comprend des zones industrielles. Par conséquent, les
concentrations d'éléments toxiques dépassent fréquemment les seuils pour les boues
d'épuration, ce qui limite I'utilisation de ce matériau pour le traitement thermique. Le digestat a
été obtenu aupres du laboratoire de biogaz de I'Institut de thermodynamique de I'Université
technique de Freiberg et issu d'expériences de fermentation anaérobie mésophile par lots avec
de la bouse de vache et de la biomasse d'herbe. Le digestat et les boues d'épuration ont été
soigneusement mélangés.

De chaque matériau, le sol et les biosolides, dix échantillons homogeénes ont été prélevés et
stockés dans des tubes a centrifuger a 4 °C avant d'étre analysés. Au total, soixante pots (volume
2 L) ont été remplis soit de 3 kg d'un mélange homogéne de 1 800 g de sol et 1 200 g de boues
d'épuration (40:60 % boues d'épuration : sol, eau fraiche), 2 550 g de sol et 450 g de digestat
(15:85 % digestat : sol eau fraiche), soit de sol non amendé comme référence. Les teneurs en
eau du sol, des boues d'épuration et du digestat étaient respectivement de 16 %, 77 % et 94 %.
Ainsi, la quantité de digestat et de boues d'épuration ajoutée correspondait a 3 % et 24 % sur
une base de matiéere séche.

Ici, une proportion plus élevée de boues d'épuration a été ajoutée en raison des concentrations
de P labile nettement plus élevées dans le digestat par rapport aux boues d'épuration ( Matériel
supplémentaire S1 ).

Les substrats ont été laissés a décanter pendant 4 semaines. Peu avant la transplantation des
semis, des échantillons de sol (5 g de sol, profondeur d'échantillonnage 10 cm) ont été prélevés
dans cinqg pots sélectionnés au hasard dans chaque traitement. Les échantillons ont été
conservés dans des tubes a centrifuger a 4 °C avant d'étre analysés.

Les graines d' A. murale (origine : Ankara, Kizilcahamam) ont été fournies par le Jardin botanique
et le Musée botanique de Berlin, et les graines de C. tinctorius (cv CTO5 Calin) ont été fournies
par la société Exsemine. Les graines de F. esculentum (cv Bamby) et de L. albus (cv Feodora) ont
été obtenues auprés de Borntrager GmbH. Les graines de L. albus , F. esculentum, A. murale et C.
tinctorius ont été stérilisées en surface (H 2 O 2 ) et germées sur un papier filtre humide dans une
boite de Petri.

Un individu des plantules dgées de trois jours a été placé au milieu des pots pour obtenir chaque
espéce poussant sur chaque substrat en réplication quintuple. Les pots ont été incubés dans une
chambre de croissance avec 65 % d'humidité relative, 25 °C de température moyenne et 600
umol/m 2 s de rayonnement photosynthétique actif (PAR) dans un plan entiérement randomisé.
Les plantes n'ont pas recu d'engrais supplémentaire ; tous les pots ont été arrosés chaque
semaine avec 200 ml d'eau du robinet pendant 6 semaines.

Apres 6 semaines de croissance, toutes les plantes ont été coupées a 1 cm au-dessus de la
surface du sol. La biomasse des pousses a été lavée a |'eau déionisée, séchée a 60 °C, broyée en
poudre fine a I'aide d'un broyeur ultracentrifuge (type ZM 1000, Retsch, Allemagne) et
conservée dans des tubes a centrifuger a 4 °C jusqu'a son analyse.

2.2 Collecte d'exsudats racinaires

Une expérience en serre distincte a été congue pour la détermination des exsudats racinaires
dans les cultivars de L. albus (cv. Feodora), F. esculentum (cv. Bamby) et C. tinctorius (cv. CTO5
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Calin) en fonction du statut en P. Les graines ont été stérilisées en surface par lavage avec 0,5 %
d'hypochlorite de sodium (NaOCl) pendant 3 min, suivi d'un rincage soigneux a I'eau déionisée,
puis laissées germer dans des boites de Petri dans une chambre de croissance a 20 °C. Apres la
germination, les semis de chaque espéce de plante (un semis par pot) ont été plantés dans 10
pots en plastique (volume total de 2 L) remplis de sable de quartz lavé a I'acide (HNO 3 ).

Les pots ont été incubés pendant 5 semaines avec une photopériode de 15 h, 18 °C-30 °C, une
humidité relative de 65 % et une densité moyenne de flux de photons photosynthétiquement
actifs de 600 umol/m ? s.

Pendant 5 semaines, toutes les plantes ont recu chaque semaine 200 mL d'une solution
Hoaglands a 1/5 de concentration ( Arnon et Stout, 1939 ) mais avec des concentrations de P
différentes.

Plus précisément, la moitié des plantes ont recu une solution contenant 100 uM de KHPO4 avec
les autres nutriments (P100), tandis que les autres plantes ont recu 20 uM de P (P20). Apres une
période de culture de 4 semaines, les plantes matures ont été soigneusement retirées du sable
par lavage a |'eau du robinet et transférées dans des béchers en verre contenant 100 mL d'une
solution de 2,5 uM de CaCl2 , ou elles ont été laissées pendant 30 min sous la lampe de
croissance et ont pu libérer des carboxylates dans les solutions de collecte ( Neumann et al.,
2009 ). Immédiatement apreés la collecte des exsudats racinaires, le pH a été mesuré et 1 mL

L -* de Micropur a été ajouté pour empécher la décomposition microbienne des carboxylates

( Oburger et al., 2013 ). Ensuite, les pousses et les racines ont été séparées, pesées et séchées
pendant 24 h a 60°C.

2.3 Caractérisation chimique des biosolides et des sols

Chaque échantillon de sol non amendé, de digestat, de boues d'épuration et de sol amendé avec
des biosolides a été homogénéisé et divisé en deux sous-échantillons. Une moitié a été séchée a
105 °C pour déterminer les concentrations totales en éléments et la teneur en eau. L'autre
moitié a été laissée fraiche pour la détermination des éléments labiles, de I'azote minéral

(N min ), du pH du sol et du phosphate extractible par voie DL. Les échantillons séchés ont été
réduits en poudre dans un mortier en carbure de bore. Les échantillons broyés (100 mg) ont été
entierement digérés dans un micro-ondes de laboratoire (Ethos Plus MLS) avec un mélange de
HNO 3 et de HF, selon Krachler et al. (2002) .

A toutes les étapes de traitement des échantillons, des échantillons de sol de référence certifiés
GBW 07406 et GBW 07407 ont été utilisés pour le contréle qualité. Les solutions obtenues ont
été conservées a 4 °C avant d'étre analysées.

Pour la détermination des éléments mobiles/échangeables et acido-solubles, les échantillons
ont été extraits avec 1 M NH 4 * -acétate, pH 5, pendant 24 h, selon Wiche et al. (2017) . Les
solutions résultantes ont été centrifugées, filtrées (200 nm) et conservées a 4 °C avant d'étre
analysées. Pour |'analyse de I'azote minéral (NO 3~ et NH 4* ), les échantillons de substrat ont été
extraits avec de I'eau déionisée et 1 mol/L de KCI (extraits 1:10) et analysés photométriquement
selon Bolleter et al., 1961 et Hartley et Asai (1963) .

2.4 Détermination des concentrations d'éléments et de carboxylates

Des échantillons de plantes broyées (100 mg) ont été digérés dans un micro-ondes de
laboratoire (Ethos plus) avec 1,9 mL d'acide nitrique (65 % supra) et 0,6 mL d'acide fluorhydrique
(4,9 % supra), selon Krachler et al. (2002) .
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Dans toutes les étapes de traitement des échantillons, des échantillons de plantes de référence
certifiés NCS ZC73032 et NCS ZC73030 ont été utilisés pour le controle qualité. Les
concentrations de P, Fe, Mn, Zn, Ni, Cd, Ga, Ge et REE dans les extraits de sol et les solutions de
digestion ont été déterminées par spectrométrie de masse a plasma a couplage inductif
(ICP-MS, xseries 2, Thermo Scientific et NexION 300D, Perkin Elmer), en utilisant 10 pg/L de
rhodium et de rhénium comme étalons internes ( Krachler et al. 2002 ; Monei et al., 2022 ). Des
solutions d'étalonnage allant de 0,01 a 100 pg/L ont été préparées par dilution appropriée d'une
solution mére étalon multi-éléments (Merck).

La vérification de I'exactitude a été réalisée en analysant les matériaux de référence certifiés
GBW 07406, GBW 07407, NCS ZC73032 et NCS ZC73030 (étalons LGC) ; les résultats de I'analyse
des sols s'écartaient de moins de 16 % et ceux de I'analyse des plantes de moins de 12 % des
valeurs certifiées.

Les concentrations d'acétate, de malonate, de fumarate, de glutarate, de malate et de citrate
dans les solutions de collecte ont été déterminées par chromatographie ionique équipée d'un
détecteur de conductivité supprimé (ICS-5000, Thermo Scientific). Les anions organiques ont été
séparés a 30 °C sur une colonne lonPac ® AS11-HC (Thermo Scientific) en utilisant une élution
par gradient avec de I'hydroxyde de sodium comme éluant et un débit de 1,0 mL/min.

2.5 Traitement des données et statistiques

Les concentrations d'éléments de terres rares légers (LREE) et d'éléments de terres rares lourds
(HREE) dans les échantillons de plantes et de sol ont été calculées comme les sommes de La, Ce,
Pr, Nd, Pm, Sm, Eu (LREE) et Gd, Tb, Y, Ho, Er, Yb, Tm, Lu (HREE) selon Tyler (2004) . Sur la base de
la concentration en LREE et HREE, le rapport LREE/HREE a été calculé pour explorer les
changements dans le fractionnement des REE en fonction des espéces de plantes et du
traitement du sol ( Wiche et al., 2023 ; Wiche et Pourret, 2023 ).

Toutes les concentrations d'éléments rapportées ont été calculées sur une base de poids sec.
L'homogénéité de la variance, une exigence du modele ANOVA, a été vérifiée a I'aide du test de
Brown-Forsythe.

Dans le cas d'inhomogénéité de la variance, les données ont été transformées par
transformation logarithmique pour obtenir I'homogénéité de la variance. Les différences entre
les concentrations et les teneurs en éléments dans les plantes et le sol ont été testées a l'aide
d'une analyse de variance a un facteur (ANOVA) suivie d'un test post-hoc de Bonferroni (o =5
%). Toutes les analyses statistiques ont été réalisées avec SAS OnDemand for Academics.

3 résultats

3.1 Propriétés physicochimiques des boues d'épuration, du digestat et du sol amendé
avec des biosolides

Les boues d'épuration et le digestat avaient des teneurs en matiére organique similaires, tandis
gue le digestat avait un pH plus élevé et des concentrations en N min plus élevées ( tableau 1 ).
Les boues d'épuration contenaient des concentrations de P total 137 % plus élevées que le
digestat, mais la majeure partie du P (99 %) était présente sous des formes relativement
insolubles et ne pouvait pas étre dissoute par le NH 4* -acétate (pH 5) ( matériel supplémentaire
S1). En comparaison, 42 % du P dans le digestat était présent sous les formes mobiles,
échangeables et solubles dans I'acide. De plus, le digestat contenait des concentrations totales
et labiles plus élevées de Mn, Zn et Ni ainsi que de Fe total ( matériel supplémentaire S1 ).
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Tableau 1

OM (%) 8.0 +0.2a 70 + 1d

EC (uS ecm™) 42 + 6a 587 + 35d
pH H,O 6.5 + 0.1a 7.2 £0.1c
Nmin (g kg") 0.12 £ 0.01a 1.3 £ 0.2b

Tableau 1. Paramétres physicochimiques du sol (hon amendé), des boues d'épuration, du

66 * 1c

231 + 64b
8.2 +0.1d
25 £ 0.1c

18 + 1b

323 £ 7¢

6.6 £ 0.1 ab

0.24 + 0.04d

78 + 2a

6.9 + 0.2b

0.10 = 0.01a

digestat et des mélanges de sol et de boues d'épuration (sol + MES) ou de sol et de digestat (sol
+ DG), respectivement. Moyenne * écart type (n = 4-5). Teneur en matiere organique (MO),
conductivité électrique (CE), pH en solution aqueuse (pH H ; O) et azote minéral (Nmin). Les
différences entre les moyennes ont été identifiées par une analyse de variance a un facteur

suivie d'un test post-hoc de Bonferroni. Les moyennes avec des lettres différentes sont
significativement différentes a (a =5 %).

Concernant les éléments potentiellement toxiques, il n'y avait aucune différence dans les
concentrations totales de Cd, Ge, LREE et HREE dans les boues d'épuration et le digestat

( Matériel supplémentaire S1 ).

Cependant, la concentration de Ga était environ 5 fois plus élevée dans le digestat que dans les
boues d'épuration. Concomitamment, les boues d'épuration contenaient des concentrations
significativement plus élevées de Cd, Ge, LREE et HREE labiles et étaient caractérisées par un

rapport LREE/HREE plus élevé ( Matériel supplémentaire S1).

Lorsqu'elles sont ajoutées au sol, les boues d'épuration ont augmenté de maniere significative
les teneurs en matiére organique du sol, la CE et N min , alors qu'il n'y a eu aucun effet de I'ajout

de digestat ( Tableau 1 ).

Nous soulignons que le digestat avait une teneur en eau plus élevée que les boues d'épuration
(77 % de boues d'épuration et 90 % de digestat) et a été ajouté a des taux d'application plus
faibles, ce qui compromet une comparaison directe entre les deux traitements.

Néanmoins, par rapport au sol non amendé, |'application de digestat a augmenté le pH du sol,
mais ce n'était pas le cas lorsque des boues d'épuration ont été ajoutées ( tableau 1 ). L'ajout
des deux biosolides, le digestat et les boues d'épuration, respectivement, n'a pas modifié les

concentrations totales de Cd et n'a pas changé le rapport LREE/HREE du sol ( tableau 3 ).

De plus, I'ajout de digestat n'a pas modifié les concentrations totales des éléments nutritifs des
plantes P, Fe, Mn et Zn ( tableau 2 ) ou des éléments non essentiels Ge, LREE et HREE ( tableau

3).

Cependant, par rapport au sol non amendé, les concentrations de Ni étaient de 53 % et les
concentrations de Ga étaient de 17 % significativement plus élevées lorsque le digestat était

ajouté ( tableau 2 ). En comparaison, dans le sol amendé avec des boues d'épuration, les

concentrations totales de P, Zn et Ni étaient significativement plus élevées que dans le sol non
amendé. Dans le méme temps, les concentrations totales de Fe et Mn, Ge, Ga, LREE et HREE
étaient plus faibles, tandis que les concentrations de Cd, ainsi que les rapports LREE/HREE, sont

restés inchangés ( tableaux 2, 3 ).
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Tableau 2

Element

Fe

Zn

Fraction

mg/kg dw

Total

Labile

Total

Labile

Total

Labile

Total

Labile

Total

Labile

Soil

745 + 46b

6.3 + 0.6¢

31,465 =
2718a

4.7 + 1.1c

720 % 44a

17 £ 2¢

214 £ 32b

9.1 £ 0.8c

7.2+ 0.8b

0.10 + 0.01b

Soil + DG

889 + 92b
14 + 4b

33,256 *
4644a

10.1 + 2.1a
847 + 68a
107 £ 12a
279 + 62 ab
13+ 1b

11 + 2a

0.18 + 0.11b

Soil + SS

4,006 + 648a

53 + 6a

28,870 +
1647b

7.2 £ 0.9
593 + 29b
60 + 4b
358 + 41a
22 % la

17 + 4a

0.69 = 0.10a

Tableau 2. Concentrations totales et extractibles par NH 4 -acétate (mg/kg ps) des éléments
essentiels dans le sol (non amendé), le sol amendé avec du digestat (sol + DG) et le sol amendé
avec des boues d'épuration (sol + MES). Moyenne * erreur type (n = 4-5). Les concentrations au
sein d'une méme fraction d'élément entre différents substrats ont été comparées par une
analyse de variance a un facteur suivie d'un test post-hoc de Bonferroni. Les moyennes avec des
lettres différentes sont significativement différentes a (o =5 %).

Tableau 3



Element Fraction Soil + DG Soil + SS

mg/kg dw
Cd Total 1.8 = 0.6ns 1.3 + 0.4ns 1.9 + 1.0ns
Labile 0.62 + 0.04b 0.75 + 0.16 ab 0.81 + 0.05a
Ge Total 1.87 = 0.05a 2.14 £ 0.27a 1.57 + 0.24b
Labile 0.0049 = 0.0009 ns 0.0037 £ 0.0015ns 0.0036 + 0.0002ns
Ga Total 14.1 + 0.2b 16.5 + 2.1a 125 + 0.1¢
Labile 0.0037 £ 0.0008¢ 0.0103 + 0.0012a 0.0067 + 0.0012b
LREE Total 125 + 3a 137 + 16a 109 + 4c
Labile 0.39 + 0.02b 0.45 = 0.03a 0.28 = 0.01c
HREE Total 44 + 2 ab 52 + 6a 34+ 7b
Labile 0.16 + 0.01b 0.18 = 0.02a 0.12 £ 0.01c
LREE/HREE Total 2.86 £ 0.06ns 2.82 + 0.09ns 3.26 + 0.70ns
Labile 2.46 £ 0.02b 2.52 + 0.04a 227 £ 0.04c

Tableau 3. Concentrations totales et extractibles par NH 4 -acétate (mg/kg ps) des éléments
essentiels dans le sol (non amendé), le sol amendé avec du digestat (sol + DG) et le sol amendé
avec des boues d'épuration (sol + MES). Moyenne * erreur type (n = 4-5). Les concentrations au
sein d'une méme fraction d'élément entre différents substrats ont été comparées par une
analyse de variance a un facteur suivie d'un test post-hoc de Bonferroni. Les moyennes avec des
lettres différentes sont significativement différentes a (o =5 %).

Bien que les concentrations totales de P, Fe, Mn et Zn soient restées inchangées, I'ajout de
digestat a conduit a une mobilité plus élevée de ces éléments dans le sol (de 122, 115, 529 et 44
%). L'augmentation du Ni total ne correspondait pas a une mobilité plus élevée du Ni. De méme,
I'ajout de digestat n'a pas augmenté la mobilité du Cd et du Ge. Cependant, le digestat a
augmenté de maniére significative la mobilité du Ga, des LREE et des HREE, et il a conduit a un
rapport LREE/HREE plus élevé dans la fraction des éléments extractibles par NH 4 * -acétate. Les
boues d'épuration ont augmenté la mobilité de tous les nutriments végétaux considérés, en
particulier du P, qui a montré une mobilité supérieure de 741 % lorsque des boues d'épuration
ont été ajoutées.

De plus, I'ajout de boues d'épuration a augmenté les concentrations de Cd et de Ga extractibles
par NH 4 * -acétate tandis que les concentrations de LREE mobiles, de HREE et du rapport
LREE/HREE ont diminué, ce qui a donné lieu a des rapports LREE/HREE qui étaient les plus bas
par rapport a tous les traitements ( tableau 3 ).

3.2 Libération de carboxylate en réponse a |'apport de P

Comparé aux plantes poussant dans des conditions de faible apport en P (20 uM P), toutes les
plantes ayant un apport élevé en P (100 uM P) ont répondu avec des concentrations accrues en
P dans les pousses ( Tableau 4 ). Le P dans les pousses a augmenté de 99 %, 171 % et 195 %
chez L. albus , F. esculentum et C. tinctorius , respectivement, indiquant un effet plus prononcé
chez F. esculentum et C. tinctorius que chez L. albus .

Toutes les plantes ont répondu a I'augmentation de I'apport en P dans les pousses avec une
biomasse plus élevée, a I'exception de F. esculentum , qui était caractérisée par des différences
marginales dans la masse des pousses entre les traitements au P. La masse racinaire de L.

albus était plus élevée lorsque |'apport en P était faible, tandis que la masse racinaire de C.
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tinctorius diminuait. Ni L. albus ni C. tinctorius n'ont modifié le pH des solutions de collecte
d'exsudats.

Indépendamment de I'apport en P, les solutions de collecte de F. esculentum ont montré les
valeurs de pH les plus basses de toutes les especes de plantes testées et avaient des valeurs de
pH significativement plus basses dans des conditions d'apport élevé en P ( Tableau 4 ). Un faible
apport en P a augmenté la libération de malonate et de citrate chez F. esculentum mais n'a pas
modifié la libération d'autres carboxylates. Ainsi, il n'y avait pas de différences significatives dans
la somme des carboxylates chez cette espéce.

De méme, chez C. tinctorius, |a libération totale de carboxylate est restée inchangée en réponse
a l'apport en P. Ici, seuls des composants individuels ont été affectés de maniere divergente,
montrant une libération plus faible de malate, mais une libération plus élevée de citrate lorsque
I'apport en P était élevé. En revanche, L. albus a répondu a un apport élevé en P par une
libération de malate diminuée, tandis que la libération d'autres composés est restée inchangée,
conduisant a une réduction nette de la libération totale de carboxylate de 60 % dans les plantes
fortement alimentées en P par rapport aux plantes carencées en P ( Tableau 4 ).

Tableau 4

Treatment Lupinus albus Fagopyrum esculentum Carthamus tinctorius
P100 P100 P20 P100 P20

Shoot P mg/g 274 £ 0.11a 1.38 + 0.32b 5.39 + 0.80a 1.99 + 0.13b 4.33 £ 23la 1.47 + 0.10b

Shoot mass G 53 * 04a 4.1 = 0.8b 6.6 + 2.1a 6.2 +0.2a 39 + 0.5a 2.8 = 0.4b

Root mass 4.0 = 0.8b 5.4 + 0.4a 5.4 + 1.8a 49 + 1.4a 53 +23a 23+ 1.4b

pH 7.9 £ 0.1a 8.0 £ 0.2a 7.4 % 0.1b 78 £ 0.1a 79 = 0.1a 8.0 = 0.1a

Acetate pmol/h 0.59 = 0.34a 0.58 + 0.48a <0.01a <0.01a <0.01a <0.01a

Fumarate 0.06 = 0.04a 0.05 + 0.01a <0.01a <0.01a 0.03 + 0.02a 0.02 £ 0.01a

Lactate 0.04 + 0.01b 0.24 = 0.11a <0.0la <0.0la 0.5 % 0.1a 03 +£0.2a

Malate ' ‘ 11.2 + 8.5b ' 29.5 + 34a 29 £09a 42 +29a 1.5 £ 0.3a 20 + 1.5a

Malonate <0.01a <0.01a 1.0 £ 0.2b 1.8 + 0.5a <0.01a <0.01a

Citrate 2.3 + 0.6b 4.5 + 14a 1.2 £ 0.1b 2.1 £0.5a 39 + 1.6a 1.7 £ 0.8b

Y Carboxylates 13.9 + 8.8b 34.8 + 24a 52 + 1.0a 8.1 £ 3.8a 6.1 £ 1.4a 49 + 1.2a

Tableau 4. Concentrations de P dans les pousses, masse des pousses, masse racinaire, libération
de carboxylate racinaire (umol/h) et pH des solutions de collecte aprés 30 min de temps
d'exsudation des plantes cultivées dans du sable de quartz traité avec des solutions nutritives
contenant 100 uM de P ou 20 uM de P.

Les différences entre les traitements au P au sein d'une espéce végétale spécifique ont été
comparées par des tests t avec ajustement de Bonferroni. Les moyennes avec des lettres
différentes sont significativement différentes a (ot = 5 %).

3.3 Croissance des plantes et concentrations en nutriments des pousses dans les plantes traitées
avec des biosolides
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Species

A. murale

F. esculentum

C. tinctorius

L. albus

Les plantes de F. esculentum ont développé la biomasse la plus élevée, et celles d' A. murale la
plus faible ( Tableau 5 ). L'ajout de digestat a eu tendance a diminuer la croissance des plantes
de toutes les espéces sauf C. tinctorius ; cependant, cet effet n'était pas statistiquement
significatif a a = 5 %. En revanche, les stations d'épuration traitées aux boues d'épuration de F.
esculentum , C. tinctorius et L. albus ont développé une biomasse supérieure de 88 %, 158 % et
82 %, respectivement. L'ajout de digestat n'a pas modifié les concentrations de P dans les
pousses des plantes testées.

Il'y avait des effets apparents sur les concentrations des oligo-éléments Fe et Mn, qui variaient
selon les espéces de plantes, tandis que Zn et Ni sont restés inchangés. Chez L. albus , les
concentrations d'oligo-éléments n'ont pas été affectées par I'ajout de digestat. Notamment, L.
albus a montré les concentrations de Mn dans les pousses les plus élevées (plus de 1 000 mg/kg
Mn) dans les sols traités au digestat et non amendés ( Tableau 5 ). Les concentrations de Fe et de
Mn dans les pousses de F. esculentum ont eu tendance a augmenter ; toutefois, cette
augmentation n'était pas statistiquement significative en raison de la forte variabilité des
données.

Chez les autres espéces, I'ajout de digestat a entrainé une augmentation des concentrations de
Fe et de Mn dans les pousses (a I'exception du Fe chez C. tinctorius, qui était plus faible),
indiquant un meilleur apport en nutriments métalliques ( tableau 5 ).

Tableau 5
Treatment Biomass
9

Soil 041 + 0.17C 24 + 0.2bA 24 + 4bB 78 + 23bAB 107 = 87b 1.6 = 0.3b
Soil + DG 0.14 + 0.09B 2.5 + 0.6b 224 £ 91 aB 252 £ 117 aA 173 + 86bA 2.5 + 1.4b
Soil + SS | 0.25 = 0.16C 45 =09 aA | 231 * 36 aB - 135 + 57abA | 1,071 %= 639 aA 6.2 + 2.6 aA
p-value 0.08 <0.01 <0.01 | 0.03 <0.01 0.03

A Soil 7.4 + 1.0bA 2.5 + 0.4bA | 40 + 22bB ‘ 31 + 10bB | 54 + 10bB A 1.1 £0.2b
Soil + DG 3.6 = 3.0bA 22 +£0.7b 163 + 159bB | 100 + 81bB 38 + 16bB 1.3 + 0.1b
Soil + S§ 139 £ 2.1 aA 69 = 14 aA | 632 *+ 262 aA | 132 £ 63 aA 482 = 133 aA 4.0 £ 09 aA
p-value <0.001 | <0.001 | <0.001 | 0.04 <0.001 <0.001
Soil 1.2 £ 0.9bB | 2.0 £ 0.4bAB | 27 £5cB | 98 + 75A 79 £ 13b 20+13
Soil + DG 1.8 + 0.6abAB | 23 +0.1b 82 + 5bB | 68 + 49B 71 + 10bB 27 £24
Soil + SS 31%15aB 3.0+05aB | 216 + 22 aB | 55 + 10B 152 + 25 aB 1.1 £ 0.3B
p-value 0.05 <0.01 | <0.001 | 0.4 <0.001 0.37
Soil 2.7 + 1.0bB 1.5 + 0.2bB | 996 + 353 aA | 79 + 15abAB 48 + 5b 24 £ 1.1
Soil + DG 1.3 + 0.5bB | 1.9 + 0.3b | 1,412 + 805 aA | 103 + 38 aB 42 + 9bB 1.7 £03
Soil + SS 49 + 1.0 aB 25+04 aB | 404 + 149bB | 46 + 7bB 94 + 21 aB 1.8 £ 0.3B
p-value <0.001 <0.01 0.05 0.01 <0.001 0.45
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Tableau 5. Biomasse des pousses et concentrations de nutriments chez les plantes cultivées sur
sol (non amendé), sol amendé avec du digestat (sol + DG) et sol amendé avec des boues
d'épuration (sol + SS) ; moyenne + écart type, n = 4-5. Les petites lettres indiquent les
différences de concentration entre différents substrats pour la méme espece végétale. Les
majuscules indiquent les différences d'accumulation entre les espéces végétales au sein d'un
méme substrat. Les différences significatives ont été identifiées par une analyse de la variance a
un facteur (ANOVA) suivie d'un test post-hoc de Bonferroni.

Les moyennes avec des lettres différentes sont statistiquement significativement différentes a (a
=5%).

Comparé aux plantes cultivées dans un sol non amendé, I'ajout de boues d'épuration a
fortement augmenté les concentrations de P dans les pousses chez toutes les espéces. Les
concentrations de Mn dans les pousses ont augmenté chez A. murale, F. esculentum et C.
tinctorius de 863 %, 1 480 % et 700 %, mais pas chez L. albus, qui présentait une concentration
de Mn plus faible que les plantes cultivées dans un sol non amendé ( Tableau 5 ).

De plus, les boues d'épuration ont conduit a une concentration de Zn plus élevée chez toutes les
espéces. En particulier, A. murale traitée aux boues d'épuration a montré les concentrations de
Zn dans les pousses les plus élevées de toutes les especes de plantes testées (plus de 1 000
mg/kg de Zn). De plus, A. murale et F. esculentum ont répondu au traitement aux boues
d'épuration avec des concentrations de Ni supérieures de 287 % et 263 % par rapport aux
plantes cultivées dans un sol non amendé. En revanche, le Ni dans les pousses est resté
inchangé chez C. tinctorius et L. albus . Les concentrations de fer sont restées relativement
inchangées dans les stations d'épuration des boues d'épuration, sauf chez F. esculentum et A.
murale, ou le Fe a augmenté respectivement de 325 % et 73 % ( tableau 5 ).

3.4 Accumulation d'éléments non essentiels

En considérant tous les traitements, A. murale a montré les concentrations les plus élevées des
éléments non essentiels étudiés et L. albus les plus faibles ( Tableau 6 ). L'ajout de digestat n'a
pas modifié de maniére significative les concentrations de Cd dans les espéces étudiées

( Tableau 6 ). Les concentrations de germanium étaient généralement tres faibles et dépassaient
rarement 10 pg/kg. Chez F. esculentum , Ge n'était pas détectable, quel que soit le traitement.
De plus, le digestat n'a pas modifié les concentrations de Ga, LREE et HREE chez F.

esculentum et C. tinctorius .

Cependant, chez A. murale , les concentrations de Ge, Ga, LREE et HREE étaient plus élevées
lorsque le digestat était ajouté ( Tableau 6 ). Lupinus albus n'a pas montré de concentrations
modifiées de Ge, Ga et HREE mais a montré exclusivement une concentration plus élevée de
LREE.
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Tableau 6

Treatment

A. murale Soil 0.6 + 0.1bB 6 + 3bA 18 + 14b 198 + 94bA 84 + 34b
Soil + DG 2.8 + 2.1bA 22+ 5aA 92 + 54 aA 858 + 376 aA 280 + 122a
Soil + SS 10 £ 6 aA 8 + 4b . 45 + 27bA 378 + 265bA 152 + 61 ab
p-value <0.01 <0.01 0.04 0.02 0.02

F. esculentum Soil 1.1 + 0.3bBC V <1B 7+ 3b 237 £ 151A 93 + 65A
Soil + DG 0.8 + 0.6bB <1B 6 + 4bB 204 + 78B 82 + 38B
Soil + SS 7.1 = 1.4aAB <1 14 + 4 aB 281 + 139A 104 + 57A
p-value <0.001 na <0.01 0.68 0.84

C. tinctorius Soil 47 £ 14A 12+ 7aA 11+8 207 £ 152 aA ' 79 + 48a
Soil + DG 3.6 + 1.0A <1 4+ 2B 96 + 20abB 44 + 12 ab
Soil + SS 4.3 + 1.0B 2+1b 8+ 2B 70 + 22bB 35 + 10b
p-value 0.33 0.02 0.11 0.03 0.05

L. albus Soil 0.09 + 0.03bC 7+ 4A 9+ 1ab 39 + 13bB 18 + 4b
Soil + DG 0.16 = 0.05bB 4+ 1B . 16 + 6 aB 65 £ 22 aB 19 + 5b
Soil + SS 0.24 + 0.07 aC 87 ' 8 + 3bB 31 = 10bB 26 £ 5a
p-value <0.01 0.70 0.05 0.01 0.04

Tableau 6. Concentrations d'éléments non essentiels dans les plantes cultivées sur sol (non

amendé), sol amendé avec du digestat (sol + DG) et sol amendé avec des boues d'épuration (sol
+SS) ; moyenne * écart type, n = 4-5).

Des différences significatives au sein du substrat ont été identifiées par une analyse de la
variance a un facteur (ANOVA) suivie d'un test post-hoc de Bonferroni . Les petites lettres
indiquent les différences de concentration entre différents substrats pour une méme espeéce
végétale.

Les majuscules indiguent les différences d'accumulation entre les espéces végétales au sein d'un
méme substrat. Les moyennes avec des lettres différentes sont statistiguement significativement
différentes a (a =5 %).

Lorsque des boues d'épuration ont été ajoutées, toutes les plantes, a |'exception de C.

tinctorius, ont réagi avec des concentrations de Cd sensiblement plus élevées. De plus, C.
tinctorius a montré une baisse des concentrations de tous les autres éléments étudiés, tandis
gue les concentrations sont restées inchangées chez A. murale. Fagopyrum esculentum a
montré une concentration plus élevée de Ga, mais n'a montré aucun changement dans les
concentrations de LREE et HREE. Enfin, L. albus n'a pas montré de changement dans les
concentrations de Ge, Ga et LREE ; cependant, cette espece végétale a montré des
concentrations de HREE plus élevées lorsque des boues d'épuration ont été ajoutées, indiquant
des changements significatifs dans les rapports LREE/HREE ( Figure 1).

Figure 1
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Figure 1. Effet des propriétés du substrat sur I'accumulation des éléments essentiels dans les
espéces végétales cibles. Moyenne + erreur type (n = 4-5). Sol (S) non amendé, sol + digestat
(Sol + DG) et sol + boues d'épuration (Sol + SS). Les différences dans les teneurs en éléments des
pousses ont été identifiées par une analyse de la variance a un facteur (ANOVA) suivie d'un test
de Bonferroni. Les lettres minuscules indiquent les différences d'accumulation entre les
différents traitements au sein d'une espéce végétale spécifique. Les lettres majuscules indiquent
les différences d'accumulation des éléments au sein d'un substrat spécifique entre les
différentes espéces végétales. Les moyennes avec des lettres minuscules (sans parentheéses)
différentes lettres sont statistiquement significatives a (a = 5 %).

Les lettres minuscules entre parenthéses indiquent une signification statistique a (a = 10 %).
Considérant la biomasse des pousses et les concentrations d'éléments quantifiées ici, les
guantités d'éléments dans les tissus végétaux respectifs et le contenu des pousses entieres ont
été calculés ( Figure 1).
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Les plantes cultivées dans un sol non amendé de F. esculentum et C. tinctorius ont montré de
loin la plus forte absorption nette de Cd par les pousses. L'accumulation de cadmium a diminué
dans l'ordre F. esculentum > C. tinctorius > L. albus , A. murale . Une tendance similaire a été
observée lorsque I'accumulation de terres rares a été comparée entre les especes ( Figure 1 ). Le
germanium n'était pas détectable dans F. esculentum, et il n'y avait aucune différence dans
I'accumulation de Ga entre A. murale , C. tinctorius et L. albus . Au lieu de cela, I'absorption de
Ga la plus faible a été observée dans F. esculentum .

L'ajout de digestat n'a pas modifié I'accumulation de Cd dans les espéeces végétales étudiées,

et A. murale n'a montré aucun changement dans I'absorption nette par les pousses de tous les
éléments étudiés, y compris le Cd. De méme, F. esculentum n'a pas montré de changements
dans l'absorption de LREE, HREE et Ge ; cependant, une absorption de Ga plus élevée a été
observée ( Figure 1). Inversement, chez C. tinctorius , I'accumulation de Ge et de Ga a diminué
apres l'ajout de digestat. Des teneurs plus faibles en Ge étaient également visibles chez L. albus,
mais les teneurs en Ga sont restées inchangées. De plus, les pousses de L. albus contenaient des
teneurs en HREE plus faibles, ce qui a conduit a des rapports LREE/HREE significativement plus

élevés ( Figure 1).

L'ajout de boues d'épuration a considérablement augmenté |'absorption de Cd dans toutes les
plantes, quelle que soit I'espece testée ( Figure 1).

L'absorption de germanium n'a été affectée que chez C. tinctorius , montrant une teneur plus
faible lorsque des boues d'épuration ont été ajoutées, et I'absorption de Ga n'a été affectée que
chez F. esculentum apres I'ajout de boues d'épuration. En ce qui concerne les terres rares, les
boues d'épuration n'ont pas modifié I'accumulation de terres rares légeres et de terres rares
élevées chez A. murale et C. tinctorius . Cependant, F. esculentum a répondu a I'ajout de boues
d'épuration par une accumulation plus élevée de terres rares légeres et de terres rares élevées,
mais il n'y a eu aucun changement dans les rapports terres rares légéres/terres rares élevées. En
revanche, chez L. albus , les concentrations de terres rares élevées étaient plus élevées que chez
les plantes cultivées dans un sol non amendé, ce qui a conduit a un rapport terres rares
légeres/terres rares élevées considérablement plus faible.

4 Discussion

4.1 Différences dans I'absorption des éléments des pousses parmi les espéces végétales
testées
Le sol utilisé dans notre étude était caractérisé par une mobilité modérée du phosphore et des
micronutriments ( tableau 2 ), des concentrations élevées de Cd ( Kabata-Pendias, 2004 ) et des
niveaux moyens de cro(te terrestre de Ga, Ge et REE ( tableau 3 ) ( Kabata-Pendias,
2004 ; Wiche et al., 2017 ; Wiche et al., 2018 ). Parmi ces éléments, 33 % du Cd total était
présent sous des formes mobiles et échangeables qui peuvent étre facilement absorbées par les
racines des plantes ( Bali et al., 2020 ).
En revanche, la proportion de Ge, Ga et REE labiles ne dépassait pas 0,5 % des concentrations
totales. D'apres les résultats des extraits de NH 4 * -acétate, la disponibilité potentielle diminuait
dans l'ordre Cd > LREE > HREE > Ge, Ga ( tableau 3 ).
Ceci est conforme aux conclusions de Tyler et Olsson (2001) , qui ont démontré que par rapport
au Cd et aux REE, la solubilité du Ge et du Ga dans les sols est faible et que leur mobilisation
nécessite des changements substantiels dans les propriétés physico-chimiques du sol. Par
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conséquent, les teneurs en éléments des pousses ont diminué dans |'ordre Cd > REE > Ga, Ge

( Tableau 6 ; Figure 1).

Cependant, il y avait des différences significatives entre les especes végétales dans la gestion des
éléments mobiles, en fonction de la capacité de la plante a absorber et a transloquer les
éléments. La faible accumulation de Ge ( Figure 1 ) avec des concentrations égales (a peine
détectables) chez toutes les espéces ( Tableau 6 ) peut étre attribuée a sa faible solubilité dans le
sol ( Tableau 6 ) et/ou a une absorption et un transport racine-pousse inefficaces. Les
dicotylédones testées ne possédent pas de transporteurs de silicium impliqués dans l'absorption
du Ge ( Niki¢ et al., 2023 ; Kaiser et al., 2020 ).

Apres absorption passive du Ge, I'élément a probablement été dilué par I'accumulation de
biomasse, qui a diminué dans l'ordre suivant : F. esculentum > L. albus > C. tinctorius >> A.
murale ( tableau 5 ).

Contrairement au Ge, I'absorption du Cd, des terres rares et du Ga est médiée par les
transporteurs de Zn, Fe et Ca ( Shi et al., 2022 ). Les différences d'absorption des éléments
dépendent donc davantage des processus liés a la nutrition des plantes. Les concentrations en
nutriments des pousses de plantes cultivées en sol non amendé ( tableau 5 ) ont indiqué que
toutes les plantes présentaient des concentrations adéquates de P, a I'exception de L. albus ,
dont les concentrations en P des pousses étaient inférieures au seuil critique de 2 g/kg

( Lambers et al., 2013) .).

Il est certain que le statut en P des pousses pourrait ne pas refléter suffisamment la disponibilité
en P en raison d'une mobilité altérée du P au sein des plantes ( Zohar et al., 2024 ). Néanmoins,
des concentrations élevées en Mn de L. albus ( Tableau 5 ) ont clairement indiqué que les
plantes libéraient des carboxylates dans des conditions de faible teneur en P ( Lambers, 2022 ).
En effet, le cultivar de lupin utilisé dans notre étude a présenté une libération de carboxylates
sensiblement plus élevée lorsque I'apport en P diminuait ( Tableau 4 ).

Les carboxylates et les protons libérés par les racines des plantes mobilisent non seulement le P
et les micronutriments, mais augmentent également la solubilité d'un ensemble d'éléments non
essentiels ( Andresen et al., 2018 ) par dissolution, complexation et échange de ligands ( Kang et
Pefia, 2023 ; Wiche et Pourret, 2023 ).

Cependant, les éléments mobiles ne sont pas nécessairement disponibles pour I'absorption
lorsque les éléments sont présents sous forme de complexes organométalliques ( Lee et al.,
2021).

Les systémes d'absorption transportent principalement les ions a travers les membranes,
comme démontré pour Al, Cd et REE ( Wiche et al., 2023 ).

Par conséquent, |'acidification de la rhizosphére, qui mobilise principalement les éléments par
dissolution et échange de cations, est probablement une caractéristique végétale importante
lige a I'accumulation d'éléments non essentiels dans des environnements non métalliferes,
contrairement a la libération de carboxylates.

Globalement, cela explique les teneurs relativement faibles en éléments non essentiels chez L.
albus et les teneurs élevées chez F. esculentum ( Tableau 6 ; Figure 1 ).

Il est possible que les lupins aient mobilisé efficacement les éléments dans la zone racinaire,
mais que la chélation par les carboxylates les ait exclus de I'absorption, tandis que F.
esculentum ait acidifié la rhizosphére et transloqué les éléments absorbés vers les pousses. Les
teneurs élevées en Ga dans les pousses de L. albus pourraient étre un effet secondaire de
I'hyperaccumulation de Mn et de la régulation positive des transporteurs de métaux de
transition sous une disponibilité élevée de Mn infligée par une carence en P ( Olt et al., 2022 ),
étant donné que Ga partage des similitudes chimiques avec Fe ( Yandem et Jabtonska-Czapla,
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2024 ). Concomitamment, la mobilisation de Ga dans le sol nécessite des changements
substantiels de pH et/ou la présence de concentrations élevées de carboxylates ( Tyler et Olsson,

2001).

Nous soulignons que les informations sur les différences d'accumulation de Ga chez les espéces
végétales sont tres rares dans la littérature, et que I'élucidation des processus est fondamentale
face a la pollution des sols par ce polluant émergent ( Shtangeeva, 2023 ). Carthamus

tinctorius a libéré de faibles quantités de carboxylates et n'a pas acidifié la rhizosphére ( tableau
4), comme cela a été décrit précédemment pour les especes phosphophiles inefficaces en P de
la famille des Brassicacées ( Lambers, 2022 ).

Par conséquent, cette espece végétale n'a accumulé que de grandes quantités de Cd ( figure 1),
qui présentait la plus grande mobilité dans le substrat ( tableau 3 ).

Malheureusement, nous n'avons pas analysé la libération de carboxylates d' A. murale .
Néanmoins, la littérature indique qu'A . murale estadapté aux environnements a forte solubilité
des métaux ( Bani et al., 2010 ) et repose sur un transport efficace des métaux et une
détoxification interne plut6t que sur des processus rhizosphériques liés a la mobilisation et/ou a
I'exclusion des éléments ( Wiche et Pourret, 2023 ).

Par conséquent, il n'est pas surprenant que les plantes cultivées dans un sol non amendé dans
notre étude aient présenté des concentrations relativement faibles de Zn, Mn et Ni ( Tableau 5 ).
Les concentrations observées étaient deux ordres de grandeur inférieures a celles des plantes
provenant d'environnements métalliferes ( Bani et al., 2015 ; Van der Ent et al., 2021 ). Il est
possible que les plantes aient souffert d'une carence en Ni, ce qui a pu a son tour affecter le
développement de la biomasse ( Bani et al., 2015 ).

Chez cette espéce végétale, des concentrations élevées de Ga, Ge et REE dans les pousses
pourraient étre liées a des processus de tolérance aux métaux, mais I'absorption nette
d'éléments qui en résulte était faible en raison de la faible biomasse de cette espece.

4.2 Effet du digestat sur la nutrition des plantes et I'accumulation d'éléments dans les
plantes

Toutes les plantes, a I'exception de C. tinctorius, ont répondu a I'ajout de digestat en accumulant
moins de biomasse. Cependant, toutes les plantes ont montré des concentrations en
micronutriments plus élevées ( tableau 5 ), probablement en raison d'une proportion plus
élevée de nutriments labiles dans le sol amendé au digestat ( tableau 2 ).

Une proportion plus élevée de P labile ( tableau 2 ) n'a pas amélioré I'apport de P aux pousses

( tableau 5 ), indiquant des changements métaboliques ou des changements dans l'activité
racinaire. Fedeli et al. (2023) ont étudié I'effet de différentes formes de digestat sur la croissance
des plantes et ont démontré que le digestat solide peut avoir des effets néfastes, tandis que le
digestat liquide améliorait la croissance des plantes.

Dans notre étude, nous avons observé une inhibition de la croissance aprés I'ajout de digestat
liquide, a I'exception de C. tinctorius , ou la croissance des plantes est restée inchangée.

Il est possible que le digestat ait altéré de maniere néfaste le microbiome du sol ( Karimi et al.,
2022 ), entrainé un compactage du sol ( Caracciolo et al., 2022 ) ou modifié d'autres propriétés
physico-chimiques du sol ( Przygocka-Cyna et Grzebisz, 2018 ).

Les études futures devraient prendre en compte les changements des communautés
microbiennes en fonction de la composition du digestat. A cet égard, la croissance non affectée
de C. tinctorius est particulierement intéressante ( Tableau 4 ). Carthamus tinctorius développe
des systemes racinaires étendus ( Montiel et al., 2020 ) et est décrit comme une espéce adaptée
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a la production végétale sur des sols marginaux ( Rosero et al., 2020 ), soulignant le réle des
traits spécifiques a I'espece dans les réponses des plantes aux additifs du sol comme le digestat.

Etant donné que les concentrations ne reflétent pas nécessairement I'absorption d'éléments en
raison de I'enrichissement ou de la dilution des éléments dans une biomasse variable, la
disponibilité des plantes a été évaluée par I'absorption nette par les pousses ( Figure 1). Les
variations de la biomasse aérienne s'accompagnent généralement de modifications de la
biomasse racinaire et d'une altération de |'activité métabolique, en réponse au stress, qui
peuvent a leur tour affecter |'absorption des éléments ( Shtangeeva, 2023 ).

Les travaux actuels se concentrent sur la teneur en pousses. Dans une étude ultérieure, la
teneur en racines sera prise en compte pour clarifier I'absorption nette totale de la biomasse
végétale.

Néanmoins, nous avons clairement observé que le digestat n'affectait ni le Cd labile dans le sol

( tableau 3 ) ni I'absorption de Cd dans les plantes testées ( figure 1 ). Une absorption de Ge plus
faible ( figure 1 ) mais une mobilité d'élément inchangée pourraient provenir d'une diffusion de
Ge plus faible dans le sol lorsque le pH et la matiére organique du sol (OM) ont augmenté apres
I'ajout de digestat ( tableau 1).

De plus, des concentrations légérement plus élevées de terres rares labiles dans le substrat n'ont
pas modifié I'absorption de LREE et de HREE chez A. murale , C. tinctorius et F. esculentum . Les
rapports LREE/HREE chez A. murale reflétaient le rapport LREE/HREE plus élevé du sol traité au
digestat ( tableau 3 ; figure 1), suggérant qu'A . murale utilise ce pool d'éléments pour
I'absorption et transloque les éléments vers les pousses sans discrimination.

Bien que non statistiquement significatif a a = 5 %, le rapport LREE/HREE de L. albus dépassait le
rapport LREE/HREE d' A. murale , suggérant une discrimination des HREE par rapport aux LREE
par complexation extracellulaire avec des carboxylates ( Wiche et Pourret, 2023 ) ( Figure 1 ). En
fait, L. albus a montré une absorption de HREE significativement plus faible, ce qui ne peut pas
étre expliqué par des propriétés du sol altérées ( Figure 1).

Néanmoins, les lupins traités au digestat étaient déficients en P ( Tableau 5 ) et ont libéré de
grandes quantités de carboxylates, comme l'indiquent les concentrations élevées de Mn dans les
pousses ( Tableau 5 ).

Les résultats non significatifs pourraient provenir d'un échantillon de petite taille, la validation
reste donc du domaine pour de futures études.

De méme, une mobilité plus élevée du Ga dans le traitement au digestat a augmenté
I'absorption de Ga uniquement chez F. esculentum , tandis qu'A . murale , L. albus et C.
tinctorius n'ont pas répondu a une portion plus élevée de Ga labile dans le substrat. Dans
I'ensemble, cela suggere que I'absorption et 'accumulation de Ga et de REE sont principalement
controlées par les traits physiologiques des plantes liés a I'acquisition de la nutrition ( Zohar et
al., 2024 ) plutdt que par la mobilité des éléments dans le sol.

4.3 Effet des boues d'épuration sur la nutrition des plantes et I'accumulation d'éléments
dans les plantes

Le sol traité aux boues d'épuration était caractérisé par une mobilité sensiblement plus élevée
de tous les nutriments essentiels mesurés, ainsi que du Cd et du Ga ( Tableaux 2, 3 ).

La mobilité du Ge n'était pas affectée par les boues d'épuration, et |'absorption de Ge par les
plantes avait tendance a diminuer ( Figure 1), ce qui suggere que |'impact des biosolides sur le
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transfert de Ge sol-plante est faible. Toutes les plantes, a I'exception d'A. murale, ont répondu
au traitement aux boues d'épuration avec une biomasse sensiblement plus élevée et toutes les
plantes ont présenté un apport luxueux de P et de micronutriments ( Tableau 5 ).

Les concentrations élevées de Mn et de Zn chez A. murale , F. esculentum et C.

tinctorius proviennent probablement d'une proportion plus élevée d'éléments labiles dans le
substrat, de concert avec une activité racinaire plus élevée.

Toutes les plantes ont répondu a la mobilité plus élevée du Cd dans le substrat par une
absorption plus élevée de Cd ( Figure 1 ).

Cependant, les plantes présentaient le méme schéma de teneur en Cd dans les pousses que les
plantes cultivées dans un sol non amendé, ce qui appuie I'application d'extraits de

NH 2 * -acétate pour estimer la mobilité globale du Cd dans le sol ( Wang et al., 2024 ).
Cependant, les caractéristiques physiologiques spécifiques a I'espéce régissent clairement le
degré auquel une plante peut utiliser ce pool d'éléments mobiles dans le sol. De méme, pour le
traitement au digestat, une mobilité plus élevée de Ga dans le substrat n'a affecté que
I'accumulation des pousses chez F. esculentum .

De plus, I'ajout de boues d'épuration a entrainé une accumulation inchangée de LREE et HREE
chez A. murale , F. esculentum et C. tinctorius . |l est possible que les nutriments contenus dans
les boues d'épuration aient amélioré la croissance des racines, conduisant a un plus grand
volume de sol accessible aux racines. Parallelement, L. albus présentait un rapport LREE/HREE
significativement plus faible, ce qui résultait clairement d'une absorption plus importante de
HREE par les pousses par rapport aux LREE, ce qui ne peut s'expliquer uniquement par une
modification de la chimie du sol ( tableau 3 ; figure 1).

Il semble plutot que les modifications de I'apport en nutriments suite a I'amendement par les
boues d'épuration aient altéré I'activité racinaire et les processus d'acquisition des éléments.
Chez L. albus , les concentrations en Mn ont diminué, suggérant une libération plus faible de
carboxylates dans des conditions d'apport élevé en P ( Lambers et al., 2015 ; tableaux4,5).
Etant donné que les HREE forment des complexes plus stables avec les carboxylates que les LREE
( Wiche et Pourret, 2023 ), des concentrations réduites de carboxylates dans la rhizosphere et
I'apoplaste pourraient améliorer I'absorption de HREE et ainsi diminuer le rapport LREE/HREE

( Wiche et al., 2023).). Cela démontre que I'évaluation des effets des biosolides sur le transfert
sol-plante de Ge, Ga et REE devrait inclure non seulement les concentrations d’éléments
modifiées dans le sol, mais également les réponses physiologiques de la plante a un état
nutritionnel modifié.

5 Conclusion

Nous avons démontré que le digestat et les boues d'épuration influencent non seulement la
mobilité des nutriments dans le sol, mais aussi la présence de Ge, Ga et de terres rares sous des
formes assimilables par les plantes.

Les propriétés physico-chimiques et le spectre des éléments dans les boues d'épuration et le
digestat peuvent varier en fonction de leur origine et de la technologie de traitement.

De plus, une période expérimentale plus longue serait nécessaire pour explorer en détail le
devenir des éléments dans le systeme végétal du sol. Néanmoins, les variations des
concentrations totales et de la mobilité des éléments évaluées par extraction au NH 2 * -acétate
n'expliquent pas suffisamment la disponibilité des éléments pour les plantes, en particulier
lorsqu'il s'agit d'évaluer le transfert sol-plante de Ga et de terres rares. Parmi les éléments
étudiés, la mobilité du Ge et son absorption par les plantes étaient les moins affectées par les
boues d'épuration et le digestat, ce qui suggére que le risque de transfert sol-plante est
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relativement faible. Nous soulignons que I'amendement du digestat augmente la teneur totale
en Ge dans le sol, qui peut s'y accumuler au fil du temps et présenter un risque une fois
I'élément libéré de la matrice organique.

En revanche, la mobilité et la disponibilité des plantes de Cd, Ga et des terres rares étaient
clairement affectées en fonction de I'amendement du sol et des espéces végétales. Une
proportion plus élevée de Cd extractible par NH 4 * -acétate dans le sol résultant du traitement
des boues d'épuration a augmenté I'accumulation de Cd chez toutes les espéeces, indiquant que
les plantes ont utilisé ce pool d'éléments mobiles pendant I'absorption. Par conséquent,
I'évaluation des éléments mobiles/échangeables semble étre un bon indicateur du transfert
sol-plante pour cet élément.

Cependant, la disponibilité des plantes de Ga et de terres rares n'était pas directement reflétée
par la mobilité des éléments dans le sol. Au lieu de cela, il semble que le transfert sol-plante de
Ga soit régi par des traits physiologiques impliqués dans |'absorption, tandis que le transfert
sol-plante de terres rares dépend en outre de |'état nutritionnel de la plante et des traits
fonctionnels souterrains liés a I'acquisition du phosphore. Cela souligne la nécessité d’évaluer le
transfert sol-plante de Ge, Ga et de terres rares dans des expériences de terrain a long terme,
dans lesquelles les changements dans la chimie du sol sont surveillés en plus des réponses
physiologiques des espéces et des génotypes a un apport en nutriments modifié.
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