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I. INTRODUCTION



En matiére de déchets urbains, la production frangaise est en progression continue.
Entre 1979 et 1993, la production nationale d'ordures ménageres a augmenté de 14 a 20
millions de tonnes ce qui correspond a environ 300 a 400 kg par habitant et par an
(ADEME, 1993). Plus de 62 % de ce gisement est actuellement éliminé par mise en
décharge ou par simple incinération. Le reste est valorisé par incinération avec récupération
d'énergie (27 %), recyclage (4 %) et compostage (6.5 %). Dans une centaine d'unités de
compostage, dont le rendement varie de 35 a 45 %, la production de compost urbain est
estimée a 600 000 tonnes. Aujourd'hui, moins de la moitié de ce tonnage est valorisée en
agriculture, et ce, malgré un prix de vente relativement bas par rapport a d'autres produits
organiques a utilisation agricole (0 a 35 f T.T.C. la tonne départ d'usine).

Par ailleurs, et comme pour les composts, les quantités de boues résiduaires
produites sont en augmentation. En 1978, la production annuelle représentait 600 000
tonnes de matiére séche dont le cinquiéme seulement était utilisé en agriculture, le reste
étant éliminé par mise en décharge ou par incinération. Aujourd’hui, sur les 800 000 tonnes
de matiére séche produites annuellement, plus de 45 % sont recyclés en agriculture . Avec la
poursuite de I'équipement des communes frangaises en matiere d'assainissement des eaux
usées et 'amélioration du fonctionnement des stations d'épuration, la production de boues
urbaines devrait croitre progressivement. Sur la base de 18 kg de matiére séche de boue
produite par habitant raccordé au réseau d'assainissement et par an, le tonnage potentiel de
boues urbaines produites en France serait de I'ordre de 1 mullion de tonnes de matiére séche

par an.

Le préjudice porté a I'environnement par la masse grandissante de ces déchets et leur
gestion par mise en décharge ou incinération ont incité les pouvoirs publics a donner la
priorité a une valorisation plutdt qu'a une stricte élimination. Cette stratégie figure en téte
des principes réglementaires édictés par les lois relatives a I'élimination de déchets. D'autre
part, la nécessité de réduire la consommation des ressources naturelles favorise la

valorisation agricole de déchets urbains.

L'incorporation de ces déchets peut intervenir sur l'amélioration des propriétés
physiques (structure, rétention en eau, mouillabilité,...) chimiques (pH, CEC,..) et
biologiques (cycle de I'azote, biomasse microbienne,...) des sols. Ces effets sont souvent
attribués a l'augmentation de la teneur totale en matiére organique stable dans les sols
(Rémy et Marin-Lafleche, 1976 ; Khaleel et al., 1981 ; Clapp et al, 1986 ; Lineres et al,
1985, 1988).



Cependant, l'action de la matiere organique sur les propriétés des sols dépend de sa
composition biochimique. Or, lincorporation des composts urbains dont la matiére
organique est principalement ligneuse et cellulosique (Inoko et al., 1979 ; Castagnoli et al.,
1990) ou des boues résiduaires constituées essentiellement de corps microbiens et qui
contiennent aussi des lipides (Lévi-Minzi et al., 1981 ; Guichet 1987) peut, a long terme,
modifier sélectivement la nature de la matiere organique native de sol et les propriétés de ce

dernier.

Par ailleurs, des études sur modéles ont montré que l'incorporation aux sols des
fractions lipidiques augmente la stabilité biologique de la matiére organique (Dinel et al.,
1991) et la stabilité de la structure (Sullivant, 1990 ;, Capriel et al., 1990), en augmentant le
caractére hydrophobe* de la matiere organique de sol (Janzuk et al., 1990 ; Agafonov et al,,
1984). Pour dautres types de produits hydrophobes (pesticides, micropolluants
organiques,...), plusieurs travaux ont montré des liens directs entre l'adsorption de ces
produits et le caractére hydrophobe de la matiere orgarlique (Chiou, 1989 ; Hasset et al.,
1981 ; De Bruijn et Hermens, 1990 ; Dickhut et al., 1991 ; Rao et al, 1985 et 1990
Lafrance et Villeneuve, 1991 ; Woodborn et al., 1986) : le coefficient de partition de ces
substances entre la phase solide organique et la phase liquide du sol est fortement relié a la
balance hydrophile - hydrophobe de la matiére organique. De méme, pour un méme type de
matiere organique, le coefficient de partition phase solide - phase liquide est directement
relié au coefficient de partage eau - octanol (Kow).

Le présent travail de thése réalisé a partir de dispositifs en plein champ et installés
depuis 1974 et 1976 sur un sol sablo-caillouteux recevant des apports répétés de compost

ou de boue, a pour but de préciser :

« L'influence a long-terme des boues de station d'épuration et des composts urbains sur

certaines propriétés physiques et biochimiques des sols.

(*) On dit qu'un composé est hydrophobe quand il n'est pas complétement recouvert par l'eau, c'est-a-
dire quand langle de contact solide-eau n'est pas nul. Pour les composés les plus hydrophobes
(polyéthyléne , polytétrafluoroéthyléne,...), il a été montré que les interactions moléculaires avec les
solvants ou les autres molécules sont du type Lifshitz - Van der Waals (LW). Elles regroupent les
interactions de Keesom (effet d'orientation entre des moments dipolaires permanents), les interactions de
Debye (effet d'induction d'un dipble dans un molécule neutre par un moment dipolaire permanent) et les
interactions de London (effet de dispersion dii a l'existence de moments dipolaires instantannés).



o La nature de la matiere organique stabilisée en fonction de la composition des déchets.

e Le mécanisme de stabilisation de la matiére organique. Sur ce point on a cherché a tirer
parti de la composition chimique particuliére des boues pour vérifier si la fixation des
lipides est un mécanisme de stabilisation effectif par 'augmentation de I'hydrophobicité
des composés humiques, au méme titre que I'aromatisation et/ou la fixation des cations

bloquant les fonctions carboxyles polaires (Jouany et Chassin, 1987).

e Les conséquences de I'hydrophobicité induite par ces substances sur les propriétés de

surface des sols.

Pour évaluer les effets a long terme des déchets urbains sur les propriétés de sols, on
a particuliérement étudié la teneur en matiére organique et sa répartition dans la matrice
minérale, la mouillabilité par remontée capillaire, les courbes de rétention en eau, le pH, la

capacité d'échange cationique et la teneur en éléments en traces.

Afin d'expliquer ces propriétés, on a ¢étudié la matiere organique néoformée en
analysant successivement : la répartition granulométrique du carbone, le degré d'évolution
des acides humiques (rapport C/N, solubilité dans la soude et spectres infrarouges) et la
répartition des lipides en fonction des traitements. Nous avons également cherché a établir
entre la teneur en carbone total et la teneur en lipides totaux des parcelles des corrélations
susceptibles de traduire une stabilisation des substances humiques par I'effet hydrophobe des

lipides contenus dans les boues.

Pour vérifier cette hypothese, des études des propriétés de surface des fractions fines
des sols ont €t€ entreprises en mesurant les angles de contact a l'interface solide-liquide. Ces
mesures expérimentales ont permis de quantifier le caractére hydrophobe-hydrophile de ces
fractions en déterminant a l'aide de modéles (Fowkes, 1964 ; Good, 1979 ; Neumann et
Good, 1979 ; Van Oss et al., 1988 ; Van Oss et Good, 1988) les composantes polaire et
non polaire, ainsi que le pouvoir donneur-accepteur d'électrons de I'énergie de surface qui

conditionnent la mouillabilité et, par conséquent, la stabilité de la structure.



II. MATERIELS ET METHODES

Dans une premiere partie, on décrira les dispositifs expérimentaux a partir desquels
les €tudes ont €té réalisées et on procédera a un rappel bibliographique sommaire
concernant la composition des boues résiduaires et des composts urbains. La deuxiéme
partie sera consacrée a la description des méthodes d'échantillonnage et d'analyse mises en

oeuvre au cours de ['étude.



A) DEMARCHES EXPERIMENTALES

On a employé deux types de méthodes : I'expérience sur le terrain (essais de plein

champ) et I'expérience en milieu contrdlé (incubation).

1. ESSAIS DE PLEIN CHAMP

1.1. LE SITE EXPERIMENTAL

Les expériences se déroulent sur le domaine expérimental dit de "Couhins”

dépendant du Centre de Recherches INRA de Bordeaux. Ce domaine, situé sur un sol

sableux caillouteux, possede une vocation essentiellement viticole. Le sol qui porte les

essais faisant l'objet du présent travail a été cultivé en vigne au cours de la premiére moitié

du siecle, puis occupé par un bois d'acacias et redéfriché lors de 'acquisition du domaine
par I'INRA en 1970 (Gomez et al., 1992).

Les principales caractéristiques du sol déterminées en 1977 sont regroupées dans le

tableau I et confirment le caractere essentiellement sableux grossier de la texture, l'acidité

marquée, un faible contenu en mati€re organique €t en colloides minéraux.

Tableau I : Caractéristiques analytiques du sol (Juste et Solda, 1977).

Caractéristiques granulométriques

Caractéristiques chimiques

Pour cent de terre fine

0-2pm 4,2
2-20um 7.1
20 - 50 pm 5,4
50 - 200 um 9,1
200 - 2000 pm 74,2

Pour cent de terre fine Pour mille de terre fine
Carbone 1,57 P,Os (Dyer) 0,249

Azote 0,16 Ca échangeable 0,579

C/N 14 K échangeable 0,053
PH ean) 5.3 Mg échangeable 0,020
PHciy 4,6




1.2. DESCRIPTION DES DISPOSITIFES EXPERIMENTAUX

1.2.1. Dispositif "pommes de terre"

L'essal mis en place en 1976, permet de comparer des parcelles avec ou sans
incorporation de boues d'épuration ou de composts urbains, avec ou sans apport d'azote
minéral. Il comporte 60 parcelles de 14 m? chacune, disposées en 4 blocs comportant 15

traitements dont la répartition issue d'un tirage au sort, est représentée dans le schéma 1.

Les pratiques culturales appliquées sur ce dispositif sont résumées dans le

tableau II.

Sur 16 ans, les quantités totales des déchets urbains épandus (exprimées en matiere

seche) ont été de :

. Boues = 124 t/ha
. Composts =132 t/ha

Les doses appliquées en 1976 et 1977 ont été de 24 et 50 t/ha pour les boues ct de
30 et 50 t/ha pour les composts. A partir de 1981, elles sont de 10 t/ha tous les deux ans.
Suivant les traitements, ces doses sont combinées avec 0, 50, 100, 200, 400 kg/ha d'azote

minéral apporté sous forme d'ammonitrate.

Entre 1976 et 1981, les parcelles ont porté successivement des cultures de ray
grass, mais et fétuque avec nettoyage des mauvaises herbes. Depuis 1981, clles sont
maintenues sous culture irriguée de pommes de terre et re¢oivent une tertilisation minérale
identique pour toutes les parcelles (80, 70, et 50 kg/ha respectivement de P,0s, K,SO4 et
MgSQ,). La fertilisation minérale est apportée immédiatement avant plantation, et

incorporée par un passage de herse.

Les pommes de terre sont plantées fin avril. Les amendements organiques sont
épandus manuellement fin aofit, aprés la récolte, et incorporés par un labour a 25 cm de

profondeur.






Tableau 1I. Historique des parcelles du dispositif ''pommes de terre''

Matiere seéche apportée Fertilisation minérale appliquée

(tonne / hectare) (kg / hectare)

Année Boues Composts P,05 K>S0, MgSO, Culture
1975 jachere avec Acacia
1976 24 32 ray grass
1977 50 50 désherbage
1978 fétuque
1979 fétuque
1980 mars
1981 10 10 80 70 50 pommes de terre
1982 80 70 pommes de terre
1983 10 10 8O 70 50 pommes de terre
1984 80 70 pommes de terre
1985 10 10 80 70 50 pommes de terre
1986 80 70 pommes de terre
1987 10 10 80 70 50 pommes de terre
1988 80 70 pommes de terre
1989 10 10 80 70 50 pommes de terre
1990 80 70 pommes de terre

Matiére séche

totale(t/ha) 124 132
Matiére org.

correspondante 60.3 31.95
(t/ha)

Lors de l'étude préliminaire sur les variations des teneurs en carbone, les six

traitements suivants ont été retenus :

T, et T, : parcelles témoin sans déchets urbains, sans ou avec 200 unités d'azote minéral,
B, et B, : parcelles avec boues d'€puration, sans ou avec 200 unités d'azote minéral,

C,et C, : parcelles avec composts urbains, sans ou avec 200 unités d'azote minéral.

Seuls les traitements sans azote minéral (T, B, et C;) ont été pris en compte lors

de I'étude des effets sur les propriétés du sol.

Les prélevements de sol ont €t€ effectués en avril 1991, soit deux ans apres le
dernier apport d'amendements.
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1.2.2. Dispositif "mais"

Ce dispositif mis en place en 1974 est situé a proximité immédiate du premier. Il
comprend 20 parcelles de 18 m? chacune, disposées en 5 blocs (schéma II). Chaque bloc,

comporte les 4 traitements suivants :

T = Témoin

B,, = Boues 10t de matiere séche /ha /an
B,o,o = Boues 100 t de matiere séche /ha /2ans
F =  Fumier 10 t de matiere seche /ha /an

La culture test est une monoculture de mais irriguée faisant intervenir la méme
varieté¢ depuis le début de l'expérience (INRA 260). La fertilisation minérale annuelle
utilisée comprend 200 kg/ha de N (ammonitrate), 200 kg/ha de P,O, (superphosphate),
200 kg/ha de K,O (chlorure de potassium) et 80 kg/ha de MgO (dolomie). Pour les
traitements boues, la quantité de P,O4 apportées par 'amendement est toujours supérieure a
200 kg/ha. De ce fait, aucun engrais minéral phosphaté n'est utilisé. La gestion de la
fertilisation minérale tient compte des apports d'éléments lertilisants provenant de
I'épandage, a la dose de 10 t/ha/an, des divers produits organiques. La compensation est
réalisée en considérant que 50 % de 1'azote ainsi que 100 % du phosphore et de la potasse
de la boue (10 t) ou du fumier sont disponibles 1'année de leur épandage. Les engrais sont
apportés dans les jours qui précedent le semis et immédiatement incorporés au sol par un

passage de herse.

Apres la récolte, les parties aériennes de mais sont broyées puis abandonnées durant
tout I'hiver sous forme de mulch & la surface des parcelles. Elles sont enfouies lors du
labour qui intervient en mars, sur une profondeur de 25 cm. Les divers amendements
organiques sont épandus manuellement courant avril. Apreés quelques jours de ressuyage,

on les incorpore dans les dix premiers centimetres par un passage de houe rotative.

A l'intérieur de ce dispositif, nous avons choisi pour notre travail les traitements
témoin (T) et boues (Bjo et Bjgp). Les quantités totales des boues épandues entre 1974 et

1991 sur les parcelles retenues ont été de :

T = 0 vha
B, = 180 tha
B100 = 900 t/ha

Les échantillons de sol utilis€s ont été prélevés en avril 1992, soit un an apres le

dernier apport pour les parcelles Bjp, et 2 ans pour les parcelles Bgy.






1.3. NATURE ET CARACTERISTIQUES DES DECHETS URBAINS

1.3.1. Origine et mode d'obtention

Les composts sont issus d'ordures ménageres dont la composition standard est
rappelée sur le schéma III. Ils proviennent d'une unité de compostage située a St-Denis de
Pile, prés de Libourne (33). Ils sont obtenus par la décomposition thermophile aérobie
durant environ 5 jours des ordures ménageres broyées a 25 mm, puis laissées en tas a l'air
libre durant environ trois mois. Les produits ainsi partiellement stabilisés contiennent

environ 40 % d'eau.

Les boues d'épuration sont issues d'une station traitant les effluents d'une petite
commune (Ambares) limitrophe de Bordeaux, a dominante résidentielle. Ce sont des boues
biologiques, digérées par voie anaérobie puis partiellement déshydratées au filtre a bande
aprés addition d'un polyélectrolyte de floculation (schéma IV). Au moment de leur emploi,

les boues ont une consistance pateuse et une teneur en eau d'environ 75 %.

Schéma I . Composition standard des ordures ménageres (% en masse sur
brut). D'aprés Rousseaux (1988).

Inertes ou peu fermentescibles

T : Textiles

D : Divers

M : Métaux

C : Composites (Bois,
Cuirs, Caoutchoucs)

Fines (<2mm)

Matire organique

Fermentescibles

Humidité des ordures ménageres = 30 + 10 % sur brut
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Schéma |V. Filidres de traitement des eaux us&es et des boues fréquemment utilisées.
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1.3.2. Rappels bibliographiques

1.3.2.1. Caractéristiques analytiques

Les données bibliographiques concernant les principaux criteres généralement pris
en compte lors de I'utilisation agricole de ces déchets sont exposées dans le tableau II1.

Elles concernent les teneurs en éléments fertilisants, métaux lourds et en inertes.

- Teneurs en éléments fertilisants

Les valeurs présentées dans le tableau III concernent les boues biologiques
d'’Ambares et les composts urbains agés de a 4 mois utilisés sur les dispositifs

expérimentaux (Station d'agronomie - INRA de Bordeaux, 1983).

Les boues biologiques ont des teneurs appréciables en calcium, phosphore et
magnésium. Les teneurs en potassium sont généralement faibles (<1 % exprimée en K,O
de la matiere seche) car cet élément soluble est éliminé lors de 1'épuration de 1'eau. Il en va
de méme pour le sodium, dont la teneur est du méme ordre de grandeur. Comparativement
a beaucoup d'autres déchets utilisables en agriculture, les boues se singularisent par une
richesse élevée en soufre oscillant entre 0.8 et 1.5 % de la matiere séche. Une fraction
importante se trouve sous forme minérale et une partic organique constituée

essentiellement d'acides aminés soufrés et de sulfates estérifiés (Chae et Lowe, 1981).

Les composts urbains sont pauvres en azote, phosphore, potassium et magnésium.
Ces teneurs ne dépassent pas quelques kg par tonne de composts bruts. Par contre, la
teneur en calcium est tres élevée (4,4 %), ce qui représente plus de 25 kg de Ca / tonne de

matiére brute.

Au-dela de la teneur totale, la disponibilité de ces éléments est assez variable. Dans
les boues, la totalité des éléments P, K, Ca et Mg est considérée comme tres facilement
disponible pour les plantes. La pauvreté¢ des boues en K ne permet cependant pas de les
prendre en compte pour la fertilisation potassique des cultures. Dans les composts et

pendant la premiére année de son apport au sol, cette disponibilité serait de :

5-20% pour l'azote
80 - 100 % pour le potassium
40 - 60 % pour le phosphore
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avec toutefois dans certains cas un blocage du phosphore en relation avec les conditions du
milieu. L'effet engrais azoté des composts urbains est donc relativement faible. Dans le cas
des boues, la disponibilit€ de N serait plus élevée, de 20 a 50 % en fonction du mode

d'obtention et de conditionnement du déchet.
- Teneurs en métaux en traces

Les teneurs extrémes et moyennes des boues sont relatives a 300 échantillons
correspondant aux différents grands types de boues originaires de divers pays (Page,
1974). Celles des composts sont rassemblées pour 27 échantillons analysés (ANRED,
1986).

Les teneurs en métaux lourds des composts et des boues sont variables, mais celles
des composts sont toujours, et de loin, inférieures a celles trouvées dans les boues. Pour
ces derniéres, les concentrations limites fixées par la norme AFNOR NF U44-041
d'application obligatoire sont reportées dans le tableau III. Pour les 8 éléments retenus dans
la norme, les boues utilisées sur ce dispositif ont des teneurs moyennes toujours inféreures
aux valeurs limites. Dans le cas des composts urbains, la marque NF- Compost urbain fixe

des seuils limites uniquement pour Pb, Cd, Hg et Ni.
- Salinité

La salinité des composts urbains (NaCl) peut avoir pour origine le rejet dans les
ordures ménageres des résidus d'aliments qui ont re¢u du sel de cuisine. De méme, la
présence des platrats et gravats, parmi les €léments fins des ordures ménageres, serait a
'origine de la richesse en CaCO; des composts. Le lessivage du mélange a composter a été

préconisé pour limiter les phénomenes de phytotoxicité li€s a un exces de salinité.

Les boues sont également riches en sels, notamment SO, minéral ou sous forme

organigue.
- Teneur en inertes (éléments indésirables)
De part de leur origine, les composts urbains contiennent des €léments indésirables

peu ou pas biodégradables (Rousseaux, 1988) : matiere plastique, morgeaux de ferrailles,

de bois, de tissus, de verre, de cuirs, etc.
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Tableau III. Composition des boues de stations d'épuration et de compost d'ordures

meénagéres.
Boues La norme Composts La marque

Eléments Boues NF-Compost

Valeurs extrémes moyenne NF U 44 -041 Valeurs extrémes Moyenne (3)
(1)
Humidité 75 43
(% brut)
pH (eau) 7,6 7.8
Résistivité 250 233
(9))

En pour cent de la matiére séche
C 30 21
N 2,5 0,96
C/N 13 23
K,0 0,14 0,24
Mg 0,40 0,22
Ca 4,80 441
P05 4,42 0,91
S 1,15 0,38
Na 0,12 0,30
Inertes 7 -67 45 classe A <20
classe B < 35
Enmg / kg de la matiére séche

(2)
Fe 39 850 13860 - 20360 17110
Mn 60 - 3900 500 750 - 960 854
Cu 52 - 11700 500 2000 220 - 490 357
Zn 72 - 49 000 2000 6000 1290 - 1760 1525
Pb 15 - 26 000 500 1600 420 - 780 599 < 800
Cd 1-1500 10 40 7 - 10 8,5 <8
Hg 0,1 - 56 5 20 22 -47 34 <8
Ni 10 - 5300 50 400 170 - 220 196 <200
Cr 20 - 41000 200 2000 180 - 250 219
Se - 1 200
Mo 2 - 1000 S
B 6 - 1000 50 64 - 245

(1) : Siation d'agronomie INRA - Bordeaux (1983) ; Juste, 1980.

(2) : Page, (1974) ;
ANR.E.D, (1986).

(3) : Applicable aux composts répondant a la norme NF 44 051.
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La teneur moyenne en inertes totaux des composts est de 45 %. Elle varie dans de
grandes proportions, de 7 2 67 % de la matiere seche. Cette large étendue est due a la
variation de la composition initiale des ordures ménageres et de l'etficacité du triage. Cette
teneur élevée en inertes constitue une des principales contraintes 4 la commercialisation
des composts en agriculture. L'objectif de 1a marque NF-Compost urbain est de proposer le
taux d'inertes comme critere de qualité des composts : 20 % au maximum de la matiére
séche pour un compost de lere classe et 35 % au maximum pour un compost de 2eme

classe.

1.3.2.2. Risques liés a 1'utilisation des déchets agricoles contenant des micropolluants

Les contraintes liées a l'utilisation de boues en agriculture découlent de la présence
de métaux en traces, des micropolluants organiques (détergents, pesticides, carbures
polyaromatiques, polychlorobiphényls,...) et d'agents pathogeénes (Wood et al., 1990 ; Wild
et al., 1991 ; Wilson et al., 1991). Seules sont acceptables en agriculture les boues qui
n'entraineront pas un transfert de pollution dommageable pour les sols, la qualité des

récoltes, la santé¢ humaine et, plus généralement, l'environnement.

Pour les métaux en traces, la cession et les conditions d'utilisation des boues en
agriculture font l'objet d'une reglementation européenne (Directive du 12 juin 1986,
modifiée le 2 décembre 1988) qui trouve son application en France dans le cadre de la loi
du 13 juillet 1979 sur l'organisation du contrdle des matieres fertilisantes et supports de
culture. Au titre de cette loi, ne peuvent étre cédés que des produits répondant soit a la
norme AFNOR U 44-041 homologuée le 11 juillet 1985 "Matieres fertilisantes : Boues des
ouvrages de traitement des eaux usées urbaines. Dénomination et spécitications”, soit ayant
obtenu une autorisation provisoire de vente (APV) valable 4 ans ou une homologation

valable pour 10 ans.

Pour répondre aux exigences d'innocuité et de protection de l'environnement, les
réglementations existant dans différents pays visent a limiter les apports de métaux en

traces dans les sols. Trois orientations existent aujourd'hui :

1. interdiction ou utilisation contrdlée des produits ayant des teneurs €levées en métaux
en traces (France, CEE, USA).

2. limitation des apports aux sols en définissant, soit des tencurs platonds a ne pas

dépasser (France), soit des apports limités de métaux (CEE, USA).



3. incitation a produire et utiliser des boues a faibles teneurs en métaux ¢n ne limitant

plus les doses d'apport (USA).

Suite aux travaux de I'Agence américaine de Protection de I'Environnement (EPA),

12 voies principales de diss€mination et d'exposition ont €€ retenues par 'administration

américaine (tableau IV). Pour chacune d'entre elles, les modes de calcul et les valeurs

retenues conduisent a une estimation maximale des risques pour la cible la plus exposée

(population, individu, groupe d'individus, plantes, biomasse du sol....).

Tableau I'V. Evaluation des modes de contamination des substances contenues dans

les boues.

Voie de contamination

Individus les plus exposés

Boues — Sol — Plante — Humain
IF Boues — Sol — Plante — Humain

2F Boues — Sol — Humain
2-D&M  Boues — Humain

3 Boues — Sol — Plante — Animal — Humain
4- Surface Boues — Animal — Humain
4-mixte  Boues — Sol — Animal — Humain

5 Boues — Sol — Plante — Animal

6 Boues — Sol — Animal

7 Boues — Sol — Plante

8 Boues — Sol — Organismes vivant dans le sol

9 Boues — Sol — Organismes vivant dans le sol
— Prédateurs

10 Boues — Sol— Poussiére en suspension —
Humain

11 Boues — Sol — Eaux de surface —Humain

12 Boues — Sol — Air — Humain

12W Boues — Sol — Eaux souterraines — Humain

Chaine alimentatre : 2.5 % de la nourriture

Jardins particuliers aprés 5 ans ; 60 % des
feuilles des végétaux

Sols des zones résidentielles aprés 5 ans ;
200 mg sol/jour

Produits issus des boues ; 200 mg boue /
jour

Fermes ; 40 % de la viande.

Fermes ; 40 % de la viande

Fermes ; 40 % de la viande

Alimentation du bétail ; 100 % sur les
terres ayant regu des boues.

paturages a bétail ; 1. 5 % de boues dans
l'alimentation

Récoltes ; Phytotoxicité par diminution
importante du pH

Vers de terre, limaces dans les sols
contaminés

Oiseaux ; 33 % de la nourriture est
contaminée par la boue

Conducteur de tracteur

Qualité des eaux
Habitants des fermes

Eau de puits dans les fermes ; 100 % des
reserves

Ainsi pour la voie 1, il s'agit d'évaluer les doses moyennes d'exposition de

l'ensemble de la population découlant de la contamination de la chaine alimentaire par



19

accumulation de métaux dans les récoltes produites sur des sols ayant recu des boues. Dans
les calculs, ce sont les aliments consommeés journellement en quantités les plus élevées
caractéristiques de chaque tranche d'age comprise entre 0 et 70 ans qui ont été retenues.
L'impact estimé de cette pratique concerne environ 2.5 % des aliments produits sur les sols
amendés et, compte-tenu des coefficients de transfert entre les sols et les plantes, des
concentrations observées dans les sols, de la nature des cultures, etc, il est possible de
calculer les quantités maximales de métaux lourds susceptibles d'€tre apportées par
hectare, pour éviter tout risque pour la santé¢ humaine. On arrive ainsi & des valeurs de
l'ordre de 1 000 kg pour Pb et de 2 000 kg pour Hg.

Pour les voies 2F et 2 -D&M, il s'agit d'évaluer les risques individuels liés a
l'absorption directe de sol et de boues, soit par les enfants d4gés de moins de 5 ans, soit
pendant les opérations de manipulation des boues. Dans les deux cas, les doses maxima
ingérées sont estimées a 200 mg par jour. De méme, il est admis que les quantités de boues
absorbées par les animaux herbivores sur des sols amendés représentent environ 1.5 % du
poids total ingéré. Dans ce dernier exemple, les populations les plus menacées sont soit les
fermiers (voie 4-S) qui consomment la viande directement produite par la ferme et dont
40 % contient des éléments métalliques, soit les animaux (voie 6). Parmi toutes les voies
possibles, ce sont les transferts directs métalliques attachés aux voies 2F (ingestions directe
de sol par les enfants), 4 et 6 (ingestion directe par les animaux) et découlant d'apports de
boues par pulvérisation sur prairie ou en surface du sol qui limiteront le plus les quantités a

apporter.

Dans les composts, les métaux lourds sont associés avec les inertes contenus dans
les ordures ménagéres (matieres plastiques, piles, ferrailles,...). Pour Pb, Cu et Ni, la

mati¢re organique fermentescible joue également un réle important (Rousseaux, 1988).

Dans les boues, les métaux lourds sont associés a différentes phases et les
mécanismes de fixation invoqués seraient spécifiques : chélation et mati¢re organique
(Clapp et al. 1986), adsorption par les hydroxydes et précipitations sous forme de
carbonates, phosphates, sulfates, silicates,...(Sommers et al. 1984, Corey et al. 1987)

1.3.2.3. Risques liés a la présence d'inertes

Les risques et les inconvénients dans les composts sont li€s a la présence des inertes
car ils provoquent des risques de blessures ou de piglres (verre, objets coupants
métalliques), surtout dans les cas ou 1'épandage est souvent fait manuellement (cas des
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cultures maraicheres et légumes frais de plein champ) et parce qu'ils diluent la matiere
organique du compost. Ils constituent une charge de transport et d'épandage inutilement
coliteuse, ils salissent les terres, surtout par les plastiques, et ils provoquent une pollution
esthétique importante. C'est le cas en viticulture et en grande culture. Ils posent également
des problémes techniques en génant le fonctionnement des engins agricoles lors de
I'épandage ou la récolte : enroulements de films plastiques dans les dents de hérisson lors

de I'épandage, par exemple.

1.3.2.4. Autres risques

Ils résultent d'une absence de maturité¢ des composts et des mauvaises conditions de

compostage.

1. Absence de maturité. Les composts immatures dont le rapport C/N est supérieur a

25 contiennent des substances carbonées fermentescibles abondantes. Les micro-
organismes, en les dégradant, immobilisent l'azote minéral du milieu, entrainent une
carence en azote pour la plante, une diminution probable d'oxygeéne et une élévation de
température au niveau des racines ainsi que la production de substances toxiques
organiques (acides gras par exemple) responsables d'effets dépressits sur la plante. De
maniére générale, tous les amendements organiques riches en substances €nergétiques peu
évoluées, comme les écorces ou la paille, peuvent provoquer aussi ces eftets sur la plante.

Ces risques peuvent €tre évités en :

» limitant un contact direct avec les racines, soit par un épandage plusieurs
mois avant plantation, soit par une incorporation dans la couche de sol

explorée par les racines comme en viticulture ou arboriculture.

» apportant des composts suffisamment mirs ayant un C/N voisin de 15.

2. Mauvaises conduites du compostage. Un mauvais procédé de compostage peut
créer des conditions d'anaérobie et d'acidification ne favorisant pas l'oxydation des acides

organiques. Ces conditions vont favoriser la néoformation de substances phytotoxiques au
cours du compostage, qui viendront s'ajouter aux substances phytotoxiques existant des le
départ dans les ordures ménageres. Des retournements réguliers de la masse a composter
permettent non seulement d'éviter l'apparition de ces substances mais exposent aussi

I'ensemble de la masse a la température €élevée de la phase thermophile. Cette phase est
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nécessaire pour supprimer les parasites des plantes, les graines de plantes adventices et les

pathogenes qui se trouvaient des 1'origine dans les ordures ménageres.

En conclusion, bien que I'importance des parametres de qualit¢ du compost dépende de
ses domaines d'utilisation et de son mode d'emploi, une collecte sélective et un tri en usine
des ordures ménagéres, ainsi qu'une bonne maitrise du compostage, sont indispensables &
I'obtention d'un compost utilisable comme amendement organique dans le sol sans

inconvénients majeurs.

La seule connaissance des caractéristiques analytiques des composts ou des boues
ne permet cependant pas d'établir un bilan a long terme sur leur valeur en tant
qu'amendement. Une définition fine de cette valeur devrait prendre en compte la diversité
des sols et des climats. C'est dans cette perspective que nous avons exploité le dispositif
d'expérience de longue durée de la station de I'INRA-Bordeaux pour estimer, a posteriori,
les effets de la décomposition de ces déchets sur quelques caractéristiques du sol.
Parallelement, et pour mieux interpréter et généra]isér les résultats obtenus, on étudiera les
effets de cette décomposition dans deux types de sols développés sous des climats
différents grace a des essais qui seront conduits a court terme dans des conditions de

température et d’humidité controlées.

2. EXPERIENCES D'INCUBATION

Cette étude consiste a suivre I'évolution des composts urbains et des boues de
station d'épuration, en conditions controlées de température et d'humidité, dans deux types

de sols sableux et limoneux argileux. Les principaux objectifs sont les suivants :
1. intensifier a court terme les variations des teneurs en carbone en appliquant des
doses suffisamment importantes de déchets organiques aux sols et en optimisant

les parametres physiques de la décomposition,

2. * comparer la valeur, en tant qu'amendement organique, de déchets urbains a celle

de la paille de blé considérée comme matériau traditionnel,

3. mettre en évidence l'effet du type de sol sur les phénomenes observés.
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2.1. CARACTERISTIQUES DES MATERIAUX

Les origines et les caractéristiques analytiques des boues et des composts sont
celles qui ont été mentionnées a 1'occasion de la description des dispositifs de plein champ.
Les boues ont ét€ séchées a l'air et broyées a 0.5 mm. Les composts ont ét€ utilisés tels
quels a une humidité de 43 % et une granulométric moyenne de 20 mm. La paille
correspond a une variété de blé tendre n'ayant pas subi de traitement fongicide. Elle a été

séchée a l'air et broyée a 25 mm environ.

Le sol sableux a été prélevé dans une parcelle témoin chaulée sous mais voisine du
dispositif "mais". Les caractéristiques granulométriques sont les mémes que celles du
tableau I mais la teneur en carbone est plus faible (1,04 %).

Le sol limono-argileux développé sur un apport colluvial, dérivé de matériaux
ferrsiallitiques rouges, provient du Gard (commune de Caissagues). C'est un sol peu

évolué, légerement acide et pauvre en matiere organique (tableau V).

Tableau V. Quelques caractérisiques analytiques du sol limono-argileux de
Caissagues (Fahd-Rachid, 1990).

Granulométrie Caractéristiques chimiques

P. cent de terre fine

Argile 20 Carbone % 0,7
Limon fin 17,2 Azote % 0,085
Limon grossier 35,3 C/N 8,24
Sable fin 6,6 PH eau 6,2
Sable grossier 19,7 pH k1 5,3
Densité apparente (g/cm?) 1,25

Le faible rapport C/N de cette derniére indique qu'elle est relativement évoluée. La
parcelle d'ou est issu 1'échantillon a été labourée a 50 c¢cm de profondeur. Le systéme
cultural pratiqué pour les trois derni€res années est le suivant : culture de pommes de terre
en 1991 succédant a une culture de blé avec un apport de 400 kg/ha d'une fertilisation
binaire (N =0, P,0; = 20, K,O = 20) et qui elle-méme succede a une culture de tournesol
sur laquelle 600 kg/ha d'engrais complet (N =6 ; P,O5 = 15 ; K,O = 30) ont été apportés.
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2.2. CONDUITE DE L'EXPERIENCE

Environ 20 kg de chaque sol ont €t€ rassemblés a partir d'une dizaine d'échantillons
élémentaires prélevés en avril 1991 a la tariere, dans la couche de sol cultivée (0-20 cm).
Les sols ont été séchés a l'air, tamisés a 2 mm et homogénéisés. Un sable quarteux lavé aux

acides a été utilisé comme substrat témoin.

La capacité de rétention en eau au point de ressuyage des sols a été déterminée
avant l'incubation : un échantillon de sol, préalablement saturé et placé dans une enveloppe
poreuse en papier filtre, est maintenu en suspens jusqu'a cessation de 1'écoulement d'eau

gravitaire. La teneur en eau est calculée par la perte de poids a 105°C.

L'équivalent de 28 g de déchet organique séché a 105°C a €té¢ mélangé intimement
avec 700 g de sol. La dose apportée est donc de 4 % du sol (en poids sec). Pour une
couche de 20 cm de profondeur, la quantité de matiere organique apportée a représenté
environ 98 t/ha dans le sol sableux (densité apparente = 1,48 g.cm™) et 95 t/ha dans le sol
limono-argileux (densité apparente = 1,25 g.cm¥. Le témoin est constitué en mélangeant
les mémes quantités de matériaux organiques avec le méme poids de sable quartzeux

tamisé 4 2 mm et séché a 105°C.

Le croisement de 4 traitements (3 déchets et 1 témoin) avec trois substrats (les 2
sols et le quartz) donne 12 traitements ; chaque traitement est répété 6 fois. Il y a donc au
total 72 échantillons a incuber. Les échantillons sont introduits dans des pots rectangulaires
en P.V.C, 2 fond perforé et d'une contenance de un litre, placés dans une enceinte dont la
température est réglée a 24°C % 2. L'humidité a été maintenue 2 6() % de la capacité de
rétention au point de ressuyage, par des apports hebdomadaires d'cau. Les répétitions des
pots maintenus dans les mémes conditions, ont €€ successivement prélevées et utilisées

pour l'analyse apres 2, 4, 6,9, 12 et 16 semaines d'incubation.
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B) METHODES ANALYTIQUES

1. ECHANTILLONNAGE

Les prélevements d'échantillons de sol ont été effectués a la tariére sur une
profondeur de 0 - 20 cm. Pour chaque parcelle, on a constitué un échantillon composite de

3 kg a partir de six échantillons élémentaires.

Les échantillons ont été séchés a l'air, tamisés & 2 mm ¢t homogénéisés. Le refus
(>2 mm) a été pesé pour quelques parcelles. Pour une méme parcelle, 1l varie de 8 a
20g pour 100g d'échantillon. Des études déja réalisées sur un certain nombre des parcelles
de ces dispositifs ont montré que, quelsque soient les traitements organiques, le poids de la
terre fine a I'hectare et dans la couche O - 20 cm varie de 1970 a 3300 tonnes (Gomez et
al., 1992). C'est la raison pour laquelle nous avons choisi la moyenne donnée par ces

études, de 2585 tonnes par hectare.

2. METHODEE D'ETUDE ET D'ANALYSE

2.1. DOSAGE DU CARBONE ET DE L'AZOTE TOTAL

Le carbone total des sols et des molécules extraites (lipides, acides humiques et

fulviques) a été dosé :

o par coulométrie aprés combustion par voie séche dans un four a 1200 - 1500°C sous

courant d'oxygene (INRA - Bordeaux) (annexe) ;

e 2 l'auto-analyseur élémentaire (CHN-LECO 600) en combustion par voie seche dans
l'oxygene pur a 950° C (ORSTOM - Montpellier) (annexe).

L'azote total a été dosé par colorimétrie en flux continu apres digestion de l'azote

organique selon la méthode de Kjeldhal.

2.2. DETERMINATION DE LA MATIERE ORGANIQUE

Dans de nombreux cas, le passage d'une teneur en carbone déterminée par analyse

élémentaire a une teneur en matiére organique s'avere indispensable.
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La matiere organique du sol et des déchets a été déterminée par perte au feu
(calcination). Cette technique consiste a déterminer la différence de poids de 1'€chantillon
séché a 105 °C, avant et apres destruction de la matiére organique par ignition a haute
température (850°C).

Dans les sols argileux et calcaires, cette méthode donne des valeurs surestimées de
la teneur en matiére organique en raison de la perte en poids résultant de la décomposition
thermique des carbonates, des silicates et des oxyhydroxydes. Dans le cas des sols sableux
acides tels que ceux du dispositif étudié, la perte au feu est souvent utilisée et donne une
bonne estimation par rapport & la méthode "Anne". Le facteur de conversion (matiere
organique - carbone) cité fréquemment pour ces sols est de 2 (Juste, communication
personnelle). Dans ce travail, nous avons déterminé pour les parcelles témoin, compost et
boues recevant O ou 200 kg d'azote, les teneurs en matiére organique par pertes au feu et
les teneurs en carbone par combustion et coulométrie. Les résultats reportés sur la figure 1
montrent qu'il existe une relation linéaire entre le taux de la matiere organique de sol
déterminée par perte au feu et le taux du carbone correspondant dosé par coulométrie. Le
coefficient de conversion entre ces deux grandeurs déterminées sur le dispositif "pommes

de terre" est en moyenne de 2,024.

Figure 1. Relation entre le taux de la matiére organique de sols
(d&terminée par perte au feu) et le taux du carbone correspon—
dant (dos& par coulométrie).
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2.3. EXTRACTION DES LIPIDES

Les lipides représentent une fraction complexe de la matiere organique du sol
(Heng et Goh, 1981 ; Bligh et Dyer, 1959). Une partie d'entre eux se trouve sous forme
libre ou faiblement adsorbée sur des composés organiques ou minéraux de sol. Cette partie
est facilement extractible par les solvants organiques. Une autre traction peut étre associée
par des liaisons plus stables aussi bien a des composé€s humiques (Schnitzer et Khan, 1972)
qu'a des argiles (Wang et al., 1969). Les lipides peuvent &tre également associés avec
divers éléments minéraux tels que le calcium (Braids et Miller, 1975) ou le fer (Fustec -
Mathon et al., 1981).

La détermination des lipides a été réalisée sur des échantillons de boues, de

composts, de sols entiers et de leurs fractions granulométriques :

e sur les boues et composts, seuls les lipides libres ont été dosés car il n'existe pas de
protocole d'extraction de routine des lipides totaux pour les especes végétales et les
déchets organiques ;

e sur les sols entiers, les lipides libres, associés et totaux ont été dosés ;

e sur les fractions granulométriques de sols, seuls les lipides totaux ont €té déterminés.

L'extraction s'effectue selon la technique utilisée au laboratoire de Pédologie de
I'Université de Poitiers pour les sols acides et organiques (Jambu et al., 1978 et 1987 ;
Ambles et al., 1990, 1991 et 1993). Le protocole d'extraction est résumé dans le schéma V.
Les échantillons séchés a l'air et tamisés ou broyés (déchets urbains) ont été traités au
Soxhlet jusqu'a épuisement par le chloroforme. On récupere ainsi les lipides libres

directement extractibles.

Le culot d'extraction des lipides libres est séché a 1'air puis repris par un mélange
d'acide chlorhydrique et d'acide fluorhydrique (2,5 % chacun) a froid sous agitation
pendant 48 heures. L'acide chlorhydrique permet de libérer les lipides associé€s aux cations
présents dans 1'échantillon et l'acide fluorhydrique, ceux associés a la matrice organo-
minérale. Apr¢s filtration, lavage et séchage, les lipides associés sont extraits au Soxhlet

comme indiqué pour les lipides libres (mode opératoire en annexe).

Chaque fraction de lipides libres et associés, débarrassée du solvant d'extraction a
I'évaporateur rotatif, est pesée apres séchage sous vide dans un dessiccateur. Les quantités

sont exprimées en pourcentage de I'échantillon séché a 105°C.



Schéma V. Protocole d'extraction des lipides libres et totaux

TERRE

1) Tamisage a 2 mm
2) Extraction - Soxhlet - Chloroforme

48 h
[
LIPIDES LIBRES CULOT
(Bitumes)
Traitement ;
HCI - HF (5%)
48 h a froid
|
CATIONS ET ACIDES
FULVIQUES ET CULOT
HUMIQUES
Extraction 48 h
Soxhlet - Chloroforme
[
LIPIDES ASSOCIES CULOT
(Ulmine)
Remarque

Pour vérifier si la détermination des lipides associ€s est affectée par des erreurs
cumulées lors des deux extractions successives, on a procédé a l'extraction des lipides
totaux (libres et associés) par une seule extraction au Soxhlet apres avoir traité le sol par le
mélange HCI-HF (5%). Les quantités des lipides "associés" sont alors calculées par
différence (tableau VI).
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Tableau V1. Comparaison des valeurs des lipides associés obtenues par extraction
ou par calcul.

Parcelles Lipides extraits(@ Lipides calculés
Libres Associés Totaux Totaux®) Associés(©)
(1) (2) (3)
Parcelles Ty 0,045 0,029 0,076 0,074 0,031
Parcelles Bo 0,090 0,040 0,128 0,130 0,038
Parcelles Co 0,076 0,033 0,105 0,109 0,029

Les valeurs sont exprimées en g/100 g de sol sec.

(a) : Valeurs expérimentales.
(b) : La somme des colonnes (1) et (2).
(c) : La différence entre les colonnes (1) et (3).

La comparaison des résultats obtenus par extraction avec ceux obtenus par calcul
montre que les deux protocoles d'extraction ont la méme fiabilit€. Aussi avons nous retenu

la deuxiéme procédure d'extraction.

2.4. EXTRACTION ET PURIFICATION DES ACIDES HUMIQUES ET FULVIQUES

2.4.1. Obtention des acides humiques purifiés

Les acides humiques ont été obtenus a partir d'échantillons de déchets urbains et de
sols correspondant a tous les traitements étudi€s en plein champ. Les échantillons de
composts et de boues ont d'abord été traités avec HCl 1IN, pour éliminer les carbonates
libres et les métaux alcalins de l'échantillon. Les échantillons de sol n'ont pas subi ce

traitement, car ils ne contiennent pas de carbonates.

La méthode d'extraction employée est celle recommandée par Calderoni et
Schnitzer (1984). Elle fait intervenir les opérations suivantes :

1. extraction des acides humiques (AH) et fulviques (AF) en milieu alcalin (NaOH 0,1N)
sous atmosphere d'azote (Nj) ;

2. séparation des AH et des AF par acidification a pH 1 et centrifugation a 20 000 g ;
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élimination des argiles en suspension par un traitement sous (N,) avec KCla2 % ;

4. purification des AH par des lavages successifs avec un mélange dilué de HCI-HF
jusqu'a ce que la teneur en cendres soit < 1 %. Les procédures detaillées sont indiquées

en annexe.

Ce protocole se justifie donc pour obtenir des AH hautement purifiés et suceptibles

d'étre caractérisés par spectroscopie infrarouge.

2.4.2. Extraction des acides humiques et fulviques avec NaOH 0,5N

L'extraction concerne les échantillons de sol correspondant a tous les traitements

étudiés. La technique employée est celle utilisée classiquement au laboratoire.

Elle consiste a solubiliser en milieu alcalin les fractions humiques 2 l'aide de
NaOH 0,5N.

Apres centrifugation de la suspension de sol, l'extrait sodique est obtenu par
filtration. Sur une aliquote, les acides humiques sont séparés par précipitation avec HCI a
pH 1, centrifugiés, lavés et dialysés contre de l'eau bipermutée. Le dialysat est séché a

I'étuve a 40 °C jusqu'au poids constant. Le protocole détaillé est indiqué en annexe.

Le reste de l'extrait alcalin dont le pH est ramené a 7 pour minimiser la

carbonatation, est également séché. On trouve ainsi les acides humiques et fulviques.

Le carbone des acides humiques et des acides humiques et tulviques a été dosé

avant et apres décarbonatation de ces composés.

2.5. FRACTIONNEMENT GRANULOMETRIQUE DU SOL

Les fractionnements granulométriques sont largement utilisés pour l'étude de la
nature, de la localisation et de la biodégradation des maticres organiques des sols
(Balesdent et al., 1991 ; Feller et Ganry, 1981 ; Feller et al., 1983 et 1991). Dans ce
travail, le fractionnement granulométrique est utilisé pour étudier la localisation de la
mati¢re organique et des lipides dans le sol d'une part et I'énergie de surtace des fractions ()
- 2 um d'autre part.
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La répartition de la matiere organique a été étudiée dans les fractions sableuses,
limoneuses et argileuses des échantillons provenant de 3 parcelles correspondant aux
traitements T, Cg et Bgo. Le protocole appliqué est décrit ci-dessous. Un échantillon de sol
(50 g) séché a l'air et tamisé a 2 mm, est sonifi€ pendant 30 minutes aprés avoir été
immergé pendant deux heures dans environ 100 ml d'eau distillée. La sonification a été
réalisée dans une cuve 2 ultrasons (BRANSONIC) dont la fréquence de fonctionnement est
de 50 kHz. La suspension obtenue est tamisée sous l'eau sur un tamis a mailles carrées de
50 um de maniére a recueillir la fraction 50 -2000 pm. Dans une allonge a sédimentation,
la suspension est épuisée de sa fraction 0 - 2 um par trois siphonages successifs a 30 cm
apres un temps de sédimentation de 24 heures, la fraction 2 - 50 um est récupérée au fond
de l'allonge. Dans certains cas, la fraction 0 - 20 um a ét€ également séparée par siphonage
a 30 cm apreés un temps de sédimentation de 14,4 minutes. Toutes les fractions sont
séchées a I'étuve a 105 °C puis pesées. Pour 1'€tude de 1'énergie de surface des fractions O -
2 um, les suspensions sont concentrées par évaporation a 30 °C a l'évaporateur rotatif a
environ 0,025 g/ml en vue de la préparation des dépots orientés sur lames. Pour les autres

déterminations, les suspensions concentrées sont séchées a 105 °C et pesées.

2.6. TENEUR EN EAU A DIFFERENTS POTENTIELS HYDRIQUES

Tous les résultats de ce travail sont exprimés par rapport au poids sec a 105 °C.

Il s'agit d'établir la courbe d'humidit¢ pondérale en fonction de la valeur du
potentiel matriciel (pF). Les mesures ont été réalisées au laboratoire "Division Hydraulique
Agricole” du CEMAGREF de Cestas (33) sur des échantillons de sols séchés a l'air et
tamisés a2 2 mm. Bien que ces échantillons soient remaniés et ne reproduisent pas 1'état
naturel du sol en place, cette technique permet de caractériser certaines propriétés
hydriques comme la capacité de rétention, le point de flétrissement et la réserve utile en

cau.

L'appareil utilisé est un extracteur a plaques en céramique. C'est une enceinte en
métal en acier inoxydable dans laquelle les €échantillons, posés sur des plaques en
céramique poreuse, subissent des pressions allant jusqu'a 15 bars. Ces plaques ont la
particularité, lorsqu'elles sont saturées, d'étre perméables a 1'eau et imperméables a l'air.
Ainsi on peut faire subir au sol une pression positive que 1'on peut comparer a la pression
négative exercée par les racines des plantes pour extraire l'eau.
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Ces pressions scnt exprimées sous forme de pF ou potentiel matriciel de 'eau. C'est
le log décimal de la pression en grammes cm™. La correspondance du pF et des pressions

excercées est la suivante :

pression en bars pF

0,2 2,3
0,3 2,48
0,5 2,7
1 3

3 3,48
15 4,18

Pour les sols sableux, nous avons utilis¢ des pressions de 0.2 bar (pF 2,3) pour
mesurer l'humidité a la capacité de retention au champ (Chossat, communication
personnelle). Quand au point de flétrissement, il est conventiellement admis qu'il

correspond & pF 4,2, soit une pression de 15 bars.

Pour chaque mesure, un échantillon de sol est placé dans un anneau métallique sur
la plaque en céramique correspondant au pF étudié. Chaque plaque et sa série
d'échantillons est immergée dans l'eau de fagon a ce que l'ensemble soit totalement saturé.
Ensuite, les plaques sont introduites dans l'enceinte et mises sous pression. L'eau en exces
s'écoule au travers de la plaque poreuse. Lorsqu'il n'y a plus d'€coulement, on considere
que 1'équilibre est atteint. Les plaques sont retirées, chaque échantillon est pesé puis mis a

I'étuve. Apres dessiccation complete, I'échantillon est repesé.

Le taux d'humidité au pF donné correspond au rapport du poids d'eau présent dans

I'échantillon sur le poids de terre sechée a 105 °C.
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2.7. PROPRIETES DE MOUILLABILITE
Rappels bibliographiques

La mouillabilité d'un solide est la propriété qui traduit l'aptitude de sa surtace a étre
recouverte par l'eau. Si la surface du solide présente une affinité pour l'eau, celle-ci est dite
hydrophile ; dans le cas contraire, la surface est dite hydrophobe.

Pour la premiere fois en 1804, Young décrit 1'état a 1'équilibre d'une goutte de

liquide sur une surtace solide (figure 2) :

Yoo = Ysi + Yv. CosO ——(1)

ou

Ygv €St I'énergie libre de surface du solide (s) en présence de sa vapeur (V) ;
v st la tension de surtace de liquide (1) en présence de sa vapeur (v) ;
g1 st I'énergie libre interfaciale solide-liquide ;

6 est l'angle de contact au point solide-liquide-vapeur.
L'énergie de surface du solide 7y, est reliée a I'énergie de surtace du solide recouvert

par la vapeur d'un liquide ysv par la relation s = ysv + me ol 7e est la pression d'étalement

de liquide sur la surface solide.

Figure 2. Mod2le de Young dans un systd@me solide—liquide—vapeur

Tiv

s/l/v Tsi

2

73'

\

Ysv = Ysl + v - Cos6
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A partir de ce concept, différentes méthodes expérimentales ont €té développées en
physico-chimie des surfaces et des colloides (Neumann et Good, 1979). Jouany et al.
(1992) ont présenté une revue des différentes méthodes adaptables a la caractérisation de la

mouillabilité des constituants du sol. Elles peuvent se regrouper en deux catégories.

2.7.1. Méthodes appliquées au sol entier :
Il peut s'agir :

- soit de tests : mesure du temps de pénétration d'une goutte d'eau (Mc Guie et Posner,
1980), test de l'infiltrométrie a petit anneau (King, 1981), test de I'appareil de Enslin
(Grelewicz et Plichta, 1985), etc. Ils ont en général pour principe la mesure de la vitesse
d'infiltration de l'eau. La vitesse sera d'autant plus faible que le caractere hydrophobe
sera marqué. Bien que ces tests soit rapides et faciles & mettre en oeuvre sur le terrain ou
au laboratoire, ils ne donnent qu'une information qualitative sur la balance hydrophobe-
hydrophile d'un sol.

- soit des mesures indirectes de l'angle de contact solide-liquide 6. Ces dernieres
consistent 4 déterminer 8 a partir de mesures de remontées capillaires, selon la loi de
Laplace (Letey et al., 1962) :

b= 2vyCos6 (2)
rdg

Dans cette expression, v est la tension de surface du liquide, d la densité du liquide
et g la constante de gravité. On suppose que la porosité du sol est représentée par des

cylindres capillaires de rayon moyen constant r.

La détermination de h pour l'eau et pour un liquide non-polaire & basse tension
superficielle pour lequel 8 = O permet de calculer 6 formé par l'eau. Ainsi, les angles de

contact déterminés (8) vont de 0 a 90° en fonction du degré d'hydrophobicité des sols.

L'utilisation de ces méthodes est limitée par plusieurs contraintes : elles ne
permettent pas de caractériser les solides présentant des surfaces nettement hydrophobes
(6 > 90°). En outre, la taille et la géométrie des pores suppos€s homogenes et stables se
modifient au cours de la réhumectation (phénomenes de gontlement, dispersion,
colmatage,...). Enfin la rugosité des surfaces fait que les valeurs de 6 ainsi déterminées ne
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sont qu'apparentes. Ces méthodes ne donnent donc qu'une estimation relative du caractére
hydrophobe-hydrophile.

2.7.2. Méthodes de la goutte posée appliquées aux fractions fines du sol

Elles consistent a mesurer 1'angle de contact 6 que fait une goutte du liquide avec
une surface solide des fractions argileuses ou organiques. Ces méthodes permettent de
déterminer 1'énergie de surface ysv et le pouvoir accepteur-donneur d'électrons. Dans ces
expériences, la mesure optique de 6 s'effectue soit directement & partir du profil de la
goutte (figure 2), soit & partir de la mesure des dimensions géométriques : volume, hauteur
et largeur (Chassin, 1979).

En pratique, deux types de mesure de 6 sont possibles (Andrade et al., 1979) :

- mesure de © au retrait : quand on fait rétracter au maximum la goutte posée, on obtient

une valeur minimum de 6 (figure 3.b).

- mesure de 0 a l'avancée : elle correspond 2 la valeur maximum de 8 mesuré quand on fait
grossir la goutte du liquide au contact du solide avant que laire interfaciale augmente
(Lavielle, 1989) ( figure 3.a). C'est cette méthode qui a été utilisée.

2.7.3. Préparation des surfaces solides

La surface solide doit étre parfaitement homogene, isotrope, plane et lisse (Chassin
et al., 1986). Plusieurs chercheurs ont démontré que la valeur de 8 mesurée est influencée
par certains parametres, en particulier la rugosit€¢ de surface et les propriétés chimiques de
surface. L'illustration de ces effets est rapportée par Valat (1986) :

e lorsqu'une surface présente une rugosité moyenne supérieure a 0,1 um, 6 mesuré sera
inférieur au 0 réel, si celui-ci est supérieur a 90° (Good, 1979 ; Busscher et al., 1984),
(figure 4). Chenu et al. (1992) notent une rugosité¢ moyenne de 0,25 um mesurée sur
des pastilles de fraction argileuse (< 2 et < 0.2 um ). Les mesures de 6 sont alors
reproductibles avec un écart de + 2° ;

» I'hétérogénéité biochimique et/ou physique de la surface se traduit par l'existence de sites

dont les énergies sont différentes. La valeur de 6 mesurée varie donc d'une zone a



Figure 3. Influence de I'hétérogénéité chimique de la surface sur
les angles de contact : a I'avancée (a) et au retrait (b).
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6 >90°

0 <90°

partie hydrophobe partie hydrophile

Figure 4. Influence de la rugosité sur les angles de contact.
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l'autre de la surface. La mesure de 6 a l'avancée privilégie les parties des surfaces a
faible énergie tandis que la mesure au retrait privilégie les surfaces a haute énergie
(figure 3). Cependant la mesure a 1'avancée est préférable a celle au retrait car elle est
moins sensible a I'hétérogénéité et présente une grande reproductibilité (Chenu et al.,
1992).

Mesures et déterminations

En définitive, pour minimiser au maximum les limites ci-dessus, il est nécessaire
d'avoir une surface relativement lisse et homogeéne. De telles surfaces ne peuvent étre
obtenues qu'avec les fractions fines du sol. Pour ce faire, nous avons extrait la fraction
organo-argileuse (0 - 2 um) des sols étudi€s par tamisage et sédimentation dans l'eau (voir
fractionnement granulométrique) ; puis nous avons préparé les surfaces solides de dépots

orientés d'une suspension de la fraction fine de sol sur des lames de verre comme suit :

e sur des lames de verre de 1,4 x 3,5 cm disposées dans un dessiccateur contenant du
silicagel, on dépose 1 ml d'une suspension de fraction organo-argileuse 0 - 2 um dont la
concentration est de 25 g/litre ;

e tous les jours, pendant une semaine, on réalise le vide pour ramener l'humidité des

échantillons a environ 15 %.
2.7.4. Mesure de l'angle de contact solide-liquide-vapeur

Le systéme est composé de trois phases : solide-liquide-air. Les mesures de l'angle
de contact 8 a l'avancée, réalisées au Laboratoire de Science du Sol - INRA - Versailles,
s'effectuent a l'aide d'un télégoniometre Rame-Hart (photo 1) : 1a lame est placée dans une
chambre maintenue a une température constante de 20°C ; une goutte du liquide est
déposée a sa surface a l'aide d'une seringue ; 6 est mesuré de part et d'autre de la goutte.
Comme la surface d'une lame permet de déposer au moins quatre gouttes, la valeur en
degré de O est donc la moyenne de huit mesures. Dans le systtme solide-liquide-air, la
mesure de 6 a été effectuée pour trois liquides de polarité différente (eau distillée, a-
bromonaphtaleme et glycérol). On peut alors calculer les €énergies de surface, soit par la
méthode de Owens et Wend (1969) en utilisant les valeurs des angles de contact mesurés
avec l'eau et I'a-bromonaphtaléme, soit par la méthode Van Oss (1989) en utilisant les
valeurs des angles de contact avec les trois liquides. Dans ce dernier cas, la partie polaire
de la composante de l'énergie de surface est attribuée au pouvoir accepteur-donneur
d'électrons.
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2.7.5. Calcul de I'énergie de surtace

11 existe beaucoup de situations pour lesquelles la mesure de I'angle de contact 6 est
perturbée ou méme impossible a effectuer dans le cas des solides a haute énergie de
surface. C'est le cas des argiles notamment, (Chassin et al., 1986 ; Jouany et al., 1992). Il
s'agit des surfaces pour lesquelles la pression d'étalement de liquide () en présence de sa
vapeur n'est pas négligeable. Dans le cas des solides a faible énergie de surface
(polymeres, fraction organo-minérale,...), la pression d'€talement de liquide (m,) est
considérée négligeable (ys = ysv). Toutefois, la valeur de 1'angle de contact qui est mesuré
peut étre perturbée de maniere plus ou moins importante, selon la nature des solides, par la
vapeur du liquide ou celle de l'atmosphére de la piece dans laquelle la mesure est
effectude. C'est pour éviter ces variations conditionnelles et permettre une interprétation
des résultats que l'on est souvent amené a déterminer I'énergie de surface vy,. Seules ces
mesures permettent de mettre en évidence des modifications de I'état de surtace apres
différentes traitements : adsorption de polymeres organiques ou minéraux (Jouany, 1991 ;
Jouany et Chassin, 1987 ; Giese et al, 1989 ; Norris et al., 1992), séchage (Valat et al.,
1991), cycle de dessiccation-réhydratation (Van Dijk et Doekel, 1965).

Théories et méthodes

L'énergie libre de surface solide ¥, correspond au travail réversible qu'il faut fournir
pour augmenter l'aire d'une surface solide d'une quantité €gale a I'unité (Lavielle, 1989).
Cette énergie (exprimée en mJ.m™2) résulte du déséquilibre de forces auxquelles sont

soumises les molécules situées a 1a surface.

Pour calculer I'énergie de surface intervenant dans les phénomenes de mouillabilité,
plusieurs approches thermodynamiques existent. Elles supposent que les processus
énergétiques se résument a deux types d'interactions additives (Zisman, 1964
Fowkes, 1964 ; Wu, 1973 ; Good, 1979) : interactions non-polaires de nature dispersive ¥

et polaires y,?. Par définition,

Y=Y Y
—(3)
YS = YW + ne

ou T, est la pression d'étalement du liquide sur les solides. Pour les solides a faible énergie
de surface, m, est considérée comme négligeable. Pour relier I'énergie de surface d'un
solide a l'angle de contact solide-liquide mesuré expérimentalement, il est nécessaire de

connaitre, dans I'équation de Young, I'énergie interfaciale vy,,.
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Dans une premiere approche, il est supposé que la composante non-polaire ¢ de
I'énergie de surface est due aux interactions de type London Van der Waals, alors que la
composante polaire ¥, a pour origine principalement les liaisons hydrogéne. On utilise
alors la relation empirique de Fowkes (1964) :

Vo =1, HY, -2 ¥E Yt =230y ——(4)

e Dans la méthode de Owens et Wendt ou méthode a un liquide (1969), le modele ci-
dessus est utilis¢ pour exprimer Yy dans I'€quation de Young (Eq.1). En considérant que

la pression d'étalement est nulle (Y., = ¥s), on obtient la relation suivante :

d ,,d P AP
Cosb e 142 \/u_'u A
Y, Y,

e Pour obtenir v, il suffit de mesurer 8 avec un liquide non-polaire (-bromonaphtaléne
par exemple) pour lequel le terme 2V v>y) /v, de 'équation (5) sera égal a 0. * est alors
calculé apres avoir déterminé 8 avec un liquide polaire, I'eau par exemple.

Dans une deuxieme approche, développée par Van Oss et al. (1988) et Van Oss
(1991), 1l est supposé€ que :

a) la composante non-polaire de I'énergie de surface est due aux interactions hydrophobes
du type Lifshitz-Van der Waals qui regroupent les forces de dispersion ou de London-Van
der Waals, les forces d'induction ou de Debye-Van der Waals et les forces d'orientation ou
de Keesom-Van der Waals ;

b) les interactions polaires (ou acide-base de Lewis) ont principalement pour origine les
interactions moléculaires entre les sites accepteurs-donneurs d'électrons dont les liaisons
hydrogene tont partie. L'équation (3) s'écrit alors :

Y, =7+ —(6)

ou LW se refére aux forces de Lifshitz-Van der Waals et AB aux Acides-Base de Lewis.

Les aspects asymétriques et non additifs des sites accepteurs d'électrons (y,") et donneurs
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d'électrons (y,") impliquent 'expression ci-dessous de la composante polaire de l'énergie de

surface Y,*® :

AB

Y =20y oy ——(7)

Dans ces conditions, on obtient la relation suivante :

(1+Cos0) v, = 2(JY-" v +Jv v +4fv. v ) —(8)

Pour déterminer l'énergie de surface non-polaire d'un solide Y%, le pouvoir
accepteur d'électrons v,* et le pouvoir donneur d'électrons v, il faut mesurer 6 avec trois
liquides dont deux doivent étre polaires (par exemple l'eau et le glycérol). Autrement dit,
I'équation (&) peut étre résolue car les paramétres vy, vi*, v~ des liquides utilisés sont connus
(Van Oss et al., 1988) :

Liquides Y WY wt W 18
a-bromo-naphthalene 44,40 44,40 0,00 0.00 0,00
eau 72,80 21,80 25,50 25,50 51,00
glycérol 64,00 34,00 3,92 57.40 30,00

ou YW . forces de Lifshtiz van-der Waals (LW) ou de dispersion (d) de la tension superficielle ;

YAB . imeractions acide-base (AB) ou polaires (p) de la tension superficielle ;
wt : pouvoir accepteur d'électrons de la composante YAB ;
Y : pouvoir donneur d'électrons de la composante Y5,

Dans ces méthodes deux conditions doivent donc Eétre respectées : un angle de
contact fini et une pression d'étalement nulle. Or, ces conditions sont applicables aux
solides a faible énergie de surface, ce qui est le cas dans notre travail. En prenant en
compte les angles de contact mesurés avec I'cc bromonaphtaiéne (0e), le glycérol (6;) et
l'eau (B.), il est possible de calculer la composante non polaire y,-*, le pouvoir accepteur
d'électrons y*, le pouvoir donneur d'électrons Y, et la composante polaire Yy,*® par les

formules suivantes :
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, 1+Cos8, )’
— :Yle(—“L;’;‘*):11,1><(1+Cosea)2

J¥: =5,72x(14+Cos6,) - 0,95x(1+CosB, ) —0, 715,y

v =8,16x(1+Cos0,)~0,211/y¥ —5,72x(1+ Cosh
s e 4

Y =240 ys

2.8. ANALYSE STATISTIQUE DES RESULTATS

Les moyennes obtenues en fonction des traitements organiques ont fait 'objet d'une
analyse de vaniance. Lorsque le test de Fisher est significatif a un coefficient de sécurité de
95 %, les différences des moyennes entre les traitements sont testées selon la distribution de

groupes homogénes de Newman-Keuls au seuil de 5%.

Concernant les données des angles de contact et de I'énergie de surface, les
moyennes et les écarts types sont précisés. Ce choix d'expression permet de comparer la
variabilité des résultats obtenus dans ce travail a celle citée dans la littérature sur d'autres

surfaces.
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(A)

EFFETS DE I' APPORT DE DECHETS URBAINS
SUR LES PROPRIETES DES SOLS

Dans ce volet, on s'intéressera tout d'abord a l'effet a long terme des apports de boues et de
composts sur la teneur en matiére organmique du sol. Dans une deuxiéme partie, on caractérisera
qualitativement et quantitativement la matiére organique accumulée (répartition dans la matrice

minérale, caractéristiques biochimiques) et ses effets sur les propriétés des sols

1. EFFETS SUR LA TENEUR EN CARBONE DU SOL

Beaucoup d'études ont montré que les apports de boues améliorent la production végétale
en agissant sur les propriétés physiques et chimiques des sols (King et Morris, 1972 et 1973
Whisler et al,, 1974 ; Cunningham et al., 1975 ; Sabey et Hart, 1975 ; Kelling et al., 1977 ;
Mitchell et al., 1978 ; Sheaffer et al., 1979 ; Juste, 1980 ; Magdoff et Amadon, 1980 ; Stark et
Clapp, 1980 ; Robertson et al., 1982 ; Harding et al., 1985 ; Giusquiani et al., 1988 ; Hue et al ,
1988 ; Wiseman et Zibiliske, 1988 ; Boyle, 1989 ; Pietz et al., 1989, b et ¢, Avnimelech et al,
1990). Ces résultats sont obtenus sur des expériences au champ de courte durée (1 a 5 ans) ou sur
des modéles de laboratoire avec des doses d'apports importantes, toujours trés supérieures aux

quantités normalement épandues en conditions agricoles.

En ce qui concerne l'effet a long terme des apports de composts urbains sur les
caractéristiques des sols, il y a peu d'informations disponibles a notre connaissance en dehors de
quelques essais ponctuels effectués par Fioramenti et Marty (1960 et 1966) et par Rémy et Marin-
Lafléche (1976).

1.1. CARACTERISTIQUES BIOCHIMIQUES DES DECHETS

Quelques caractéristiques des boues et des composts urbains mis en oeuvre au cours de
I'expérience sont regroupées dans le tableau VII. On a également fait figurer les caractéristiques de

la paille de blé utilisée dans les expériences d'incubation.



Tableau VII. Caractéristiques des déchets urbains utilisés

Eléments Boues de station Composts d'ordures Paille de blé
(% de la matiere seche) d'épuration ménageres

Matiere minérale 51,40 =+ 0.2 75,80 =+ 02 7,00 = 0.00
Matiére organique 48,60 =+ 0.2 24,30 = 0.2 93,00 = 0.00
Carbone total 28,16 = 038 13,42 =+ 018 44,80 = 00!
Azote total 249 =017 0,76 =+ 011 0,49 = 001
Azote organique hydrosoluble 0,31 =+ 006 0,14 =+ 003 0,14 = 0.06
N-NO;, 0,00 =000 0,12 = 003 0,00 = 000
N-NH4 0,11 = 001 0,00 =000 0.01 = 0.00
Rapport C/N 11,31 = 045 18,15 =+ 242 90,35 = 2.64
PHreau) 7,30 = 00 8,63 = 002 7,42 = 0.00
CE(Siemens) 0,28 = 00 040 =002 0,71 = 0.04

1.1.1. TENEURS EN MATIERE ORGANIQUE

Les valeurs trouvées sont en accord avec celles citées par la littérature. En ce qui concerne
la teneur en matiére organique des composts, il a ét¢ mentionné des valeurs extrémes allant de
moins de 30 % a 70 % de la matiére séche. Les faibles valeurs sont liées a la présence des inertes
(métaux, verres, etc.) et a I'état de maturité des composts : un compost mar (C/N < 25) contient
moins de matiére organique fermentescible qu'un compost immature (C/N > 25) (Merillot et
Xavier, 1986)

La matiére organique des composts urbains frais est constituée essentiellement par des
celluloses, des hémicelluloses, des polysaccharides et de la lignine (Inoko et al., 1979). Sur une
vingtaine d'échantillons de composts immatures (ayant en moyenne un rapport C/N > 22) collectés
dans diverses régions du Japon, les teneurs moyennes en carbone, azote total et lignine ont éte

évaluées respectivement a 36, 1,8 et 19 % de la matiere séche. Sur ces produits, le carbone de la
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cellulose et des hémicelluloses représente environ 35 % du carbone total. Apres 3 mois de
compostage, la teneur en carbone total a diminué de 30 % et la teneur en azote a légérement
augmenté, le rapport C/N chutant vers 12,5 Les teneurs en cellulose et en hémicellulose sont
réduites de moitié alors que la teneur relative en lignine est augmentée et la teneur en cendres
doublée. Etant donné que le rapport C/N du compost que nous avons utilisé est de 18, la matiére
organique serait surtout de nature ligneuse et cellulosique ; la matiere organique facilement

décomposable ayant été minéralisée au cours du compostage.

Les boues biologiques ont, en général, des teneurs en matiére organique qui oscillent entre
50 et 80 % de la matiére séche. Une digestion plus poussée ou la dilution résultant de I'addition
massive des agents de floculation (sels de fer ou d'aluminium, polyeléctrolytes organiques) ou du
mélange avec le substrat sous-jacent lors de la reprise des boues en sortie des lits de séchage sont
souvent a l'origine des faibles teneurs en matiere organique obtenues. Cette plus forte teneur en
cendres est due aussi au mélange des boues biologiques avec les boues primaires de décantation en

téte de station qui sont riches en inertes minéraux.

1.1.2. TENEURS EN AZOTE

La teneur en azote total des boues est de I'ordre de 2,5 % par rapport a la matiere seéche.
8 % de l'azote total sont sous forme hydrosoluble et 4 % sous forme ammoniacale. En revanche, le
compost est pauvre en azote, environ 0,76 % de la matiére séche, mais avec des proportions de

N - hydrosoluble et mtrique relativement élevées.

La teneur en azote total des boues de diverses origines peut varier de 1 a 8 %, les
concentrations en azote ammoniacal représentant de 0 a 15 % de I'azote total (Epstein et al,,
1976). Les plus fortes teneurs sont souvent observées dans le cas des boues liquides, la
déshydratation provoquant un appauvrissement de la boue. Les valeurs relatives aux boues

utilisées sont donc conformes aux données bibliographiques.

Les boues sont essentiellement constituées de tissus de corps microbiens résistants qui sont
riches en lipides, polysaccharides et en protéines (Clapp et al,, 1986 ; Guichet et al., 1987).
Plusieurs auteurs ont montré que les teneurs en protéines atteignent 28 % de la matiére séche
(Schishti et al., 1992 ; Lerch et al., 1993). Pour les composts, les composés azotés protéiques sont
en plus faible quantité, de l'ordre de 4 % de la matiere séche (Inoko et al., 1979).
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1.1.3. COEFFICIENT DE TRANSFORMATION DE LA TENEUR EN CARBONE EN
TENEUR EN MATIERE ORGANIQUE

Comme pour les sols, on a déterminé la teneur en matiére organique par calcination (perte
au feu) et la teneur en carbone par analyse élémentaire. Pour les boues et les composts utilisés
dans ce travail, les valeurs obtenues pour le carbone sont de 28,18 % et de 13,42 % (tableau VII).

Ce qui conduit a des coefficients de passage carbone = matiére organique de :

1,726 pour les boues
1,803 pour les composts

Ces valeurs sont du méme ordre que celles signalées dans la littérature. Pour les composts,
ce rapport varie de 1,8 a 2,2. Il est en moyenne de 2. Cette amplitude est attribuable a la méthode
de dosage du carbone, mais aussi a l'dge des composts. Pour ce compost mir, la matiere
organique stabilisée est plus polymérisée et donc plus riche en carbone que les matiéres organiques

contenues dans les composts frais.

1.2. TENEURS EN CARBONE ET AZOTE DES SOLS

Dans le tableau VIII, on a reporté les teneurs en carbone et en azote des sols des dispositifs
"pommes de terre" et "mais" ayant recu des composts (C) ou des boues (B) avec ou sans
fertilisation azotée (O et 200 kg N). Les valeurs sont exprimées en grammes de carbone et d'azote
pour 100 g de sol. Dans le méme tableau, on a reporté les quantités totales de carbone apportées
par les boues et les composts depuis le début de l'expérience (tonnes/ha). On a également
transformé ces valeurs en les exprimant en grammes de carbone pour 100 g de sol (ligne 2,
tableau VIII).

La comparaison des teneurs en carbone des parcelles T, C et B selon qu'elles ont regues de
l'azote minéral ou non (200 kg/ha) montre qu'il n'y a pas d'effet d'azote sur I'accumulation en
carbone. Par contre, l'apport des composts ou des boues (10 t/ha/2 ans) augmente
significativement les teneurs en carbone et non significativement pour tous les essais les teneurs en
azote total du sol :

- la teneur en carbone des parcelles T (1,21 %) augmente de 0,18 % dans le cas d'apport
de composts et de 0,26 % dans le cas des boues. Pour l'azote total, cette augmentation est
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respectivement de 0,017 et 0,023 %. En valeurs relatives, ces augmentations des teneurs en
carbone sont de 15 % pour les composts et de 21 % pour les boues. Pour l'azote, les valeurs

observées sont de 24 % pour les composts et de 32 % pour les boues.

- dans le dispositif "mais”, seules les parcelles ayant requ des boues a des doses massives
(100 t/ha/2 ans) sont trés différentes : la teneur moyenne de ces parcelles est plus que doublée
pour le carbone et presque triplée pour l'azote. Les parcelles qui regoivent des apports annuels de
boues (10 t/ha) ne montrent pas de différence significative par rapport aux parcelles témoin (T),

car la variabilité des blocs est importante.

La teneur en carbone des parcelles T (sous mais) est significativement supérieure a celle
des parcelles T, sous pommes de terre. Cette valeur supérieure est attribuable a I'importance des
restitutions de résidus de mais qui peuvent atteindre, en zone irriguée, jusqu'au 12 tonnes de
matiére seche par hectare (Plénet et al., 1992 ; Lubet et Juste, 1985), alors que pour les pommes
de terre, les apports ne dépassent guere 3 t/ha de résidus tres biodégradables car trés pauvre en

lignine.

Les parcelles témoin sous mais et sous pommes de terre (T et T,) ont des rapports C/N
identiques (17,2). Ces rapports diminuent de plus d'une unité dans les cas d'apports modérés de
10 t/ha de compost ou de boues. Cette diminution devient trés importante dans les parcelles B,
ou le rapport C/N est sensiblement proche de celui des boues, 11,4 contre 11,3. Ceci peut signifier
qu'a terme la matiére organique de ce sol acquiert une constitution qui se rapproche de celle des

boues.
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Tableau VIII. Valeurs moyennes du taux du carbone résiduel et des teneurs en carbone et
en azote total des parcelles étudiées de dispositifs expérimentaux.

Parcelles sous pommes de terre™® Parcelles sous mais™*

Témoin Compost (10T) Boues (10T) Témoin Boues (10 et 100T)
T Ta00 Co Cano By B2oo T Bio B1oo
-- Apport -
t. MS/ha 0 0 132 132 124 124 0 180 900
g. C/100g 0 0 0,69 0,69 1,35 1,35 0 1,96 9,81
SOl
Résultats e
Carbone 121¢  1,20c 1,39b 1456 1475b 1,515 1,396 1,556 3,03 a
%

Azote 0,071 5 0,088 b 0,094 b 0,081 0,096b 0,266a
total %

C/N 17,0 a 15,8 a 15,6 a 17,2a 16,1a 1145b
Taux de 0,28ab 0,33ab 020ab 0,22ab 0,08 b 0,17 a
carbone
résiduel

Sur une méme ligne, les valeurs portant une lettre commune ne sont pas significativement différentes au seuil

P< 00s.

Symbole (ligne 3) :
* = les nombres représentent les quantités annuelles de I'azote minéral apporté en kg /ha,

** = les nombres indiquent les tonnages de la matiére seche de déchets apportés.

** = Sur une méme ligne, les valeurs portant une lettre
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1.3. TAUX DE CARBONE RESIDUEL

Pour une parcelle donnée (B, par exemple), le taux de carbone restant a été calculé de la

fagon suivante :

Teneur en C de B, — teneur en C de T,

Carbone apporté sous forme de boues

Cette expression est parfois utilisée pour déterminer le coefficient isohumique (k,) de la
matiére organique exogeéne, en l'occurrence les boues ou les composts urbains apportés aux sols.
En fait, cette détermination a ses limites, car d'une part, on ne sait pas la part des restitutions
végétales dans le sol amendé (By) et le sol témoin (Ty), et, d'autre part, la vitesse de minéralisation
des résidus végétaux n'est pas la méme dans les deux cas. Toutefois, des données non publiées sur
le dispositif "pommes de terre" ont montré que la production végétale est du méme ordre dans les
parcelles comparables (témoin et amendées) : elle est en moyenne de 25 + 3 t/ha dans les parcelles
sans apports d'azote minéral (To,Bg et Cy). On peut donc admettre que les restitutions végétales
seraient de méme importance dans ces parcelles.

L'analyse statistique des essais au champ montre que 'augmentation moyenne des taux de
carbone résiduel dans les parcelles composts par rapport a celles de boues n'est pas significative
avec, toutefois, une tendance traduisant une accumulation de carbone supérieure dans les parcelles
compost (tableau VIII). La non signification statistique de ces résultats découlant d'une variabilité
importante entre blocs, ne devrait pas toutefois masquer une augmentation spécifique liée aux
composts. En effet, si on compare les valeurs individuelles bloc par bloc (tableau VIIIbis), on
constate que les valeurs observées pour le carbone résiduel dans les parcelles recevant des
composts sont supérieures a celles observées pour les parcelles recevant des boues excepté pour le
bloc 3 (parcelle Cy) qui représente une valeur abérente. L'hétérogéniété de terrain selon les blocs

présente une grande variabilité.

Dans le dispositif "mais", le taux de carbone résiduel est significativement supérieur dans

les parcelles Bjo a celui des parcelles By,

Indépendamment du type de culture et de l'apport d'azote minéral, la quantité du carbone
résiduel dans les parcelles recevant des boues varie de 8 a 22 % du carbone apporté sous forme de

boues pendant les 16 ou 18 ans de I'expérience.



49

Tableau VIII bis. Teneur en carbone (exprimée en pour cent du sol sec) et
les taux de carbone résiduel des parcelles du dispositif ''pommes de terre''.

Teneur en carbone | Moyenne Taux de carbone
en fonction de des résiduel en fonction
'apport d'azote teneurs en | de l'apport d'azote
mindéral carbone minéral
Parcelles Bloc Dose d'azote (kg/ha) Dose d'azote (kg/ha)
0 200 0 200
Témoins
(Tg et Tyog) 1 1,24 1,42
2 1,22 1,22
3 1,23 1,12
4 1,12 1,12
moyenne 1,20 1,22 1,21 b
Composts
(Cg et Coo0) 1 1,61 1,72 0,54 0,43
2 1,41 1,31 0,28 0,13
3 1,29 1,33 0,09 0,30
4 1,25 1,42 0,22 0,43
moyenne 1,39 1,45 142 a 0,28 0,32
Boues
(B et Bygo) 1 1,62 1,75 0,28 0,24
2 1,32 1,26 0,07 0,03
3 1,60 1,53 0,27 0,30
4 1,35 1,52 0,17 0,30
moyenne 1,47 1,51 1,49 a 0,20 0,22
Moyennes en fonction 1,36 1,39
d'apport d'azote minéral

Les moyennes portant une lettre commune ne sont pas significatives (P < 0,05).

Les valeurs les plus faibles ont été trouvées pour les parcelles sous mais, les apports

annuels de 10 t/ha des boues conduisant a un taux de carbone résiduel relativement faible (en

moyenne 8 %). Il est significativement inférieur au taux de carbone résiduel dans la parcelle B,

qui est de l'ordre de 17 %. Ces résultats sont semblables a ceux trouvés par Lineres et al., (1985)

sur le méme dispositif : aprés 8 ans d'expérimentation, le taux du carbone résiduel était de 3 %



dans les parcelles recevant 10 t/ha de boues tous les ans et de 22 % dans les parcelles recevant
100 t/ha/2 ans.

Dans le dispositif "pommes de terre", la proportion de carbone résiduel dans les parcelles

recevant 10 t/2 ans de boues varie de 20 a 22 %.

Pour les parcelles compost, la proportion de carbone restant est de l'ordre de 28 a 33 %
exprimé par rapport au carbone contenu dans le compost apporté pendant la période de
I'expérience (16 ans). Les valeurs plus élevées du taux de carbone restant dans les parcelles avec
compost peuvent étre expliquées par l'importance de la présence de matiére organique peu ou pas
biodégradable (lignine, charbon, fragment de bois, etc.)

1.4. CONCLUSION

Dans cette étude sur des dispositifs de longue durée, I'apport de boues ou de composts
urbains conduit a2 une augmentation de la teneur en carbone du sol et a une tendance a la
diminution du rapport C/N. Cette diminution est hautement significative dans le cas des apports
massifs des boues. Dans ce cas, la teneur en carbone du sol a été plus que doublée et la teneur en
- azote est triplée. Dans les cas des apports modérés des boues et des composts (10 t /ha / 2ans),
l'augmentation relative en carbone de sols vont de 15 a 25 %. Toutefois, le taux de carbone
résiduel dépend du systeme de culture. Dans le cas du dispositif "pommes de terre”, il est de
l'ordre de 28 a 33 % pour le compost et de 20 a 22 % pour les boues. Dans le dispositif "mais",
cette valeur est de 8 a 17 % pour les boues malgré des apports de résidus de récolte plus
importants dans ce type d'expérimentation. Cette différence peut étre attribuée a une activité
microbienne plus intense par suite des modalités d'apports des boues (apports annuels pour le
mais, apports tous les 2 ans pour les pommes de terre) et des restitutions des récoltes. On notera
aussi que le taux de carbone résiduel pour des apports de 100 t/2 ans sous mais est plus faible que
pour des apports de 10 t/ 2 ans sous pommes de terre. Ceci signifierait que la dégradation de la
matiére organique des boues est plus rapide dans le dispositif "mais" que dans le dispositif
"pommes de terre" en raison de la différence des systémes de culture : irrigation, enherbement,

restitutions végétales qui sont différentes en masse et en qualité.
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2. OBSERVATIONS DE LAMES MINCES

Une observation de la distribution des phases minérales et organiques dans les sols
provenant des parcelles T (témoin mais), C, (Compost) et Bjg (100 t de boues, mais) a été
réalisée sur des lames minces. Pour cela, on a prélevé des échantillons de S x 4 x 4 cm a une
profondeur de 10 cm a partir desquels le Service d'Etude des Sols et de la Carte Pédologique de

France (Orléans) a réalisé des lames minces.

L'organisation des agrégats et la distribution de la matiére organique observées a la loupe
binoculaire est fonction des traitements (planches I et 1I).

D'une fagon générale, on observe que les particules sableuses les plus grossiéres ne sont
pas entourées de matiére organique et qu'elles ménagent des macropores supérieurs a 200 um. En
revanche, les particules les plus fines sont entiérement associées a de la matiére organique avec des

modalités différentes selon les traitements.

Pour la parcelle témoin, ces agrégats sont peu fréquents et concernent des particules de
faible taille (photo a). A des grossissements plus importants (photos d et g), on note que de
nombreuses particules, dont la taille est de I'ordre de 100 a 200 um, ne sont pas agrégées. Dans le
cas des boues, la présence d'agrégats est beaucoup plus fréquente (photo c). Aux plus forts
grossissements (photos f et 1), on remarque que la taille maximale des particules intégrées dans cet
assemblage est plus importante, de l'ordre de 200 a 300 um. Pour les parcelles recevant des
composts d'ordures ménageres (photos b, e et h), on observe des répartitions semblables a celles

observées pour les parcelles témoin.

En conclusion, I'examen sur lames minces indique que l'apport de boues et 'augmentation de la
teneur en carbone des sols n'entrainent pas un simple phénomeéne de dilution. Au contraire,
laccumulation de matiére organique se manifeste par la formation d'agrégats ou sont agglomérées
sélectivement les particules les plus fines, probablement par phénoméne de coalescence ; la taille
maximum des grains de sable intégrés dans ces structures augmente avec la teneur en carbone.
Inversement, les particules les plus grossiéres sont relativement peu concernées par ces
phénomenes.

Ce phénomeéne de structuration n'est cependant pas total et on peut observer des particules

fines détachées de ces associations organo-minérales.
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3. INFLUENCE DES APPORTS ORGANIQUES SUR LES PROPRIETES
HYDRIQUES

3.1. EFFET SUR LES TENEURS EN EAU A DIFFERENTS POTENTIELS HYDRIQUES

On a étudié l'effet des apports organiques sur les courbes teneur en eau - pression
(figure 5). Les résultats sont exprimés par rapport au sol séché a 105 °C (tableau IX). Pour les
traitements T, Ty, By et Cy, les courbes obtenues sont typiques des sols sableux ou l'on observe les
plus fortes pertes en eau, environ 50 %, entre pF 2, 3 et 2,7. En revanche, les quantités retenues
entre pF 3,2 et 4,2 varient peu. Pour le traitement Bjyo, la courbe obtenue est beaucoup plus

monotone et se situe trés largement au-dessus des autres.

Tableau IX. Teneur en eau a différents pF, en fonction du type d'amendement organique
pour les dispositifs expérimentaux.

Teneur en eau (g eau/100 g sol sec)

Traitement pF23 pF248 pF27 pF 3 pF 3,48 pF 4,2  Réserve en eau utile :

pF4,2-pF23
T, 1149 5 7676 567e¢ 4784 355d 359 ¢ 7,90
B, 11555 781 b6 626d 487 d 4,16 cd 424 ¢ 7,31
Co 1216 b 881 6 706 ¢ 573 cd 4,60 cd 395c¢ 8,21
T 1354 b 888 b 807b 664b S53Tb 527 b 8,27
Bioo 2087 a 2762 a 2622 a 2517a 2293 a 2107 a 8,80

Pour chaque pF, la différence entre les valeurs portant une lettre commune n'est pas significative (p < 0,05).

Pour les échantillons T, Ty, B et C,, les quantités retenues a pF 2,3 (12,2 % en moyenne)
ne sont pas significativement différentes. Il en est de méme, sauf pour le traitement T (5,3 %), au
point de flétrissement (4,3 % en moyenne). Ces valeurs sont similaires a celles citées par Chossat

(1982), mesurées pour une centaine de sols sableux cultivés.

En revanche, le traitement By se différencie nettement des autres avec une augmentation

importante des teneurs en eau a la capacité au champ et au point de flétrissement. L'effet des



boues est relativement plus marqué aux pF élevés qu'aux pF faibles Ainsi cette augmentation est
d'environ 300 % a pF 4,2 alors qu'elle n'est que de 120 % a la capacite au champ Ces
observations sont comparables a celles faites par Gupta et al. (1977) deux ans apres des apports

massifs de boues sur des sols sableux.

En ce qui concerne la réserve en eau, définie comme la différence des teneurs en eau a pF
4,2 et 2,3 (Chossat, communication personnelle), les différents traitements ne modifient pas cette
grandeur. Cette observation qui est de portée générale (Khaleel et al., 1981 ; Clapp et al., 1986),
confirme les résultats obtenus par différents auteurs apres des apports de boues sur des sols
sableux et sablo-limoneux (Gupta et al., 1977 ; Kladivko et Nelson, 1979). Pour des sols limono-

argileux, Morel et al. (1978) observent par contre un effet bénéfique des apports de boues.

Figure 5. Relation entre la capacité de rétention en eau et
le pF pour les parcelles des dispositifs expérimentaux.
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3.2. EFFETS SUR LES CINETIQUES DE REHUMECTATION

Sur les échantillons ayant servi a mesurer les courbes de rétention en eau, on a déterminé
les vitesses de réhumectation. Pour cela, on a placeé 4,5 cm de sol tamisé a 2 mm et séché a l'air
dans un tamis de 10 cm de diamétre ayant des mailles de 200 um. Le tamis est ensuite plongé dans
un cristallisoir rempli d'eau de telle sorte que la partie supérieure du sol soit au niveau de la surface

libre de l'eau. On mesure le temps nécessaire pour que I'échantillon soit saturé en eau.

On constate que ce temps de remontée capillaire de 4,5 cm est de 4 = 0,5 minutes pour les
échantillons T, T, et Co, 6 minutes pour I'échantillon B, et de 63 minutes pour I'échantillon B,
soit une vitesse d'ascension capillaire 14 fois plus lente que pour le témoin (T). Il s'ensuit que les
sols ayant regu 100 tonnes de boues présentent un caractere hydrophobe marqué qui limitera sa
vitesse de réhumectation, donc augmentera les risques d'érosion, car le temps d'infiltration de I'eau

dans le sol augmente.

Soit t, le temps de réhumectation sur les systemes témoin et t, sur le sol ayant regu 100

tonnes de boues. En premiére approximation,

b Cos9:
t2 CosH

car la vitesse d'ascension capillaire V et I'angle de contact solide-liquide 6 sont liés par la formule

de Bouasse - Poiseuille (Concaret, 1967) :

_ 2rycos®
8nh

Vv

ou

r : le rayon du capillaire, supposé constant au cours de la réhumectation,
v : tension superficielle de I'eau,

h : longueur de la colonne de liquide,

7 : viscosité du liquide.

Pour les échantillons témoins ou la phase organique est peu abondante, on peut admettre
que l'angle de contact sera guidé par linterface sable-eau. Il est voisin de zéro a l'humidite
ambiante. Dans ces conditions, I'angle de contact eau-sol dans le cas des parcelles recevant 100 t

de boues serait de :



(t,)

0. = ArcCos— = 85°

(t2)

Sur la fraction O - 2 um, extraite de sols ayant recu des boues, l'angle de contact mesuré

est en moyenne de 60 ° (cf. volet C ).

3.3. EFFETS SUR L'HUMIDITE RESIDUELLE

Les parcelles traitées par des boues ou des composts ont généralement, pendant les
périodes de préléevement, des teneurs en eau plus élevées que celles des parcelles témoin (tableau
X). Aprés environ un mois de stokage a l'air, I'humidité a 105 °C de l'échantillon B;oy demeure
deux fois plus élevée que celles des échantillons Byg, T, Ty, Cy et By, lesquelles ne sont pas
significativement différentes. Les sols sableux suffisamment séchés contiennent souvent moins de
1% d'eau (Baize, 1988). On remarque également que dans le cas de Bjq, la présence de matiére
organique et probablement d'argile et\ou de colloides minéraux apportés dans les boues

augmentent cette valeur.

Tableau X. Humidité résiduelle du sol des dispositifs expérimentaux apres dessiccation.

Humidité (%)
Parcelle Tg Co By T B Bigo
- Lors du prélévement en avril 45c¢ 6 bc 135 6,1 bc T10b 15 a
- Aprés un mois de stockage 0,655 0,776 08 b6 074 b 0855 1,82 a

alair

Valeurs moyennes (4 ou 5 blocs) exprimées en pour cent du sol séché a 105 °C.
Pour chaque ligne, la différence entre les valeurs portant une lettre commune
n'est pas significative (P < 0,05).

3.4. DISCUSSION

De l'ensemble de ces observations, il ressort qu'un apport important de boues augmente la
capacité de rétention tout en diminuant la mouillabilité du sol.
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D'une fagon générale, la capacité de rétention en eau est controlée par la porosité totale,
notamment par les pores ayant un diametre inférieur a 50 um et la surface spécifique du sol (Clapp
et al., 1986). Pour des sols sableux ayant requ des déchets urbains, diverses relations entre les

propriétés physiques et la matiére organique de sols ont été établies (Khaleel et al., 1981) :

« ABD =399+ 6,62 (AC)
¢ AFC = exp [1,09 +2,141 (AC) - 0,4091 (AC)? - 0,0167 (Sable) + 0,00038 (Sable)?]
e AWP =exp[1,115 +2,248 (AC) - 0,442 (AC)? - 0,0443 (Sable) + 0,0007 (Sable)?]

ou :

ABD = [densité apparente (BD) de sol traité - densité apparente de sol témoin] / (densité
apparente de sol témoin) x 100.

AC est la teneur en carbone du sol traité diminuée de celle du sol témoin ;

AFC est l'augmentation a la capacité de rétention au champ

AWP est 'augmentation a la capacité de rétention au point de flétrissement.

Pour les systémes étudiés, 'augmentation de la teneur en matiére organique se traduit par
la formation d'agrégats incorporant les fractions les plus fines. Elle se traduit par la formation
d'une microporosité au détriment de la macroporosité du systéme. Ainsi, l'augmentation de la
rétention en eau pourrait étre en relation avec une diminution relative des macropores susceptibles
d'étre drainés aux faibles pressions (pF 2,3). Il est également possible que I'énergie de rétention de
l'eau par la matiere organique soit plus forte que celle par le sol (Epstein, 1975).

L'augmentation relative la plus importante de la capacité de rétention en eau a été
constatée au niveau du point de flétrissement. A cette pression, ou les pores de réserve en eau utile
sont remplis d'air, l'augmentation est largement déterminée par la capacité de rétention de la
matiére organique (Khaleel et al. 1981) ; ce qui signifie que I'énergie de rétention de l'eau par la
matiere organique est plus grande que celle du sol. En outre, I'augmentation relative des micro
agrégats observée (photos : c, f et 1) pourrait produire des micropores non drainés a 15 bars avec

une augmentation de la rétention en eau a cette pression.

Dans les sols limoneux et limono-sableux, l'augmentation de la rétention en eau a la
capacité au champ est plus importante au point de flétrissement (Mays et al., 1973 ; Webber,
1978 ; Kladivko et Nelson, 1979). Ceci s'explique par la formation d'agrégats stables ayant

davantage de macropores non drainés aux faibles pressions.



L'augmentation des quantités d'eau retenues par le sol a la suite d'apports de boues peut
sembler contradictoire avec la diminution de la mouillabilité observée a partir de la mesure des
vitesses de réhumectation. Cette différence de comportement de la matiére organique peut
s'expliquer a partir des données acquises sur les propriétés des interfaces solide-air et solide-eau.
Dans le premier cas, il a été montré que la composition chimique de surface était modifiée avec
accumulation sélective des groupements a caractére hydrophobe (Schulttz et al., 1977 ; Tschapek
et Wasowski, 1976 ; Tschapek et al., 1973 et 1981 ; Tschapek, 1984 ; Wershaw, 1986 ; 1989).
Dans le deuxiéme cas, la formation d'une interface solide-eau induit un phénomene inverse ayant
pour conséquence une augmentation du caractére hydrophile ; les angles de contact mesurés étant
toujours voisins de zéro. Des expériences sur modele ont montré que ces changements de
comportement chimique de l'interface solide €taient réversibles, le passage de I'état hydrophobe a
I'état mouillable nécessitant généralement de 1 a quelques heures (Chassin et al., 1977 ; 1986 ;
Chassin, 1979 ; Jouany et Chassin, 1987 ; Jouany et al., 1992).

Ainsi aprés un phénomeéne de dessiccation, la matrice organo-minérale présente un
caractére peu mouillable d'ou des vitesses de réhumectation faibles. Apres quelques heures, ce
caractere aura disparu et l'angle de contact est voisin de zéro, c'est-a-dire Cos6 #1.

4. EFFETS DES APPORTS ORGANIQUES SUR LES PROPRIETES PHYSICO-
CHIMIQUES DU SOL

On étudiera successivement l'effet des apports sur le pH, la capacité d'échange cationique,

les teneurs en éléments majeurs et de quelques métaux en traces.

4.1. EFFETS SUR LE pH

Il a été montré que l'apport de déchets urbains modifie le pH du sol (King et Morris,
1972). Ceci est important car celui-ci conditionne certaines propriétés du sol telles que l'activité
microbienne, la disponibilité des éléments nutritifs, et en particulier, la mobilité des €éléments en
traces, etc. Dans ce paragraphe, on présentera I'évolution du pH observée sur les dispositifs longue

durée et sur les expériences d'incubation en milieu controlé (tableaux XI et XII).



4.1.1. EVOLUTION DU pH SUR LES DISPOSITIFS LONGUE DUREE

Le pH des parcelles témoin sous pommes de terre (T,) est significativement supérieur a
celui des parcelles témoin sous mais (T). Pour ces derni¢res, le pH plus faible s'explique par les

itinéraires techniques différents mis en oeuvre dans les dispositifs et aussi, sans doute par :

o laction acidifiante de l'azote ammoniacal contenu dans les ammonitrates (200 kg/ha/an)

employés pour la fertilisation,

e la production accrue d'acides organiques et de gaz carbonique provenant de l'évolution des
résidus des récolte du mais qui sont quantitativement plus importants que ceux issus des

pommes de terre.

Tableau XI. Evolution du pH des parcelles expérimentales.

Dispositif Pommes de terre Mais
To Co By T Byg Bioo
pHeau 6,70 b 7.03 a 6,65 b 5,97 ¢ 6.62 b 6.06 ¢

Les valeurs portant une lettre commune ne sont pas significativement différentes (p < 0,05).

Dans le dispositif "pommes de terre”, le pH des parcelles traitées par le compost est
systématiquement supérieur a celui des parcelles témoin et boues. L'augmentation de pH est de 0,3
unité. Par contre, l'apport de boues ne modifie pas le pH du sol . Dans le dispositif "mais", les
apports des boues se traduisent par des effets inverses en fonction de la quantité appliquée :
I'apport de 100 tonnes de boues ne modifie pas le pH alors que celui de 10 t/ha entraine une
élévation significative de ce dernier. Il semblerait que I'effet légerement alcalinisant des boues
apportées a dose modérée chaque année (10 t/ha/an) soit plus que compensé par l'action
acidifiante de Il'azote miéral ammoniacal présent dans les apports massifs des boues
(100 t/ha/2ans).

4.1.2. EVOLUTION DU pH AU COURS DES EXPERIENCES D'INCUBATION.

L'incubation des déchets pendant 4 mois dans différents milieux (cf matériels et

méthodes), montre que l'apport du compost, a raison de 100 t/ha de matiére seche ne modifie pas



le pH. Par contre, le méme apport de boues a un effet acidifiant sur le milieu ; cette effet est
d'autant plus important que la texture est sableuse. C'est ainsi que les diminutions de pH observées
sont de 0,26, 0,49 et 0,86 unité dans les mélanges boues -sol argileux, boues-sol sableux et boues-

quartz.

Tableau XII. Evolution du pH ¢,, de déchets urbains et des mélanges (déchets + sols)
incubés au laboratoire.

Temps d'incubation Boues Sol sableux + Boues Sol limoneux + Boues
Semaine

0 7,30 a 7,16 a 6.81 a

16 6,44 b 6,67 b 6.55 b
Compost Sol sableux + Compost  Sol limoneux + Compost

0 8.63 a 7,69 a 731 a

16 865 a 771 a 7.50 a
Paille Sol sableux + Paille Sol limoneux + Paille

0 742 a 722 b 6.75 a

16 7.51 a 745 a 6.47 b

Pour chaque matériau incubé, les valeurs du pH aux temps 0 et 16 semaines portant une lettre commune
ne sont pas significativement différentes (p < 0,03).

413 INTERPRETATION.

Pour des sols limoneux recevant des boues et incubés au laboratoire, King et Morris
(1972) ont trouvé qu'aprés 1 et 6 mois d'incubation, le pH initial du sol diminue respectivement de
0,8 et 0,6 unité. De méme, Morel et Jacquin (1976) ont noté une forte diminution du pH du sol a
la suite de I'application des boues issues de laiteries. Inversement, ces auteurs ont montré que les

boues floculées a la chaux augmentent considérablement le pH du sol.

Les résultats obtenus dans ce travail différent selon les conditions expérimentales. Sur une
période de temps courte, l'apport de compost ne modifie pas le pH alors que I'on observe une

alcanisation pour les expériences a long terme. Pour les apports de boues, on observe une
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acidification du sol a court terme. La libération d'acides minéraux (phosphorique, sulfurique,.. ) et
organiques (Sommers et al., 1984) et la production d'azote a dominante ammoniacale au cours de
la minéralisation sont a l'origine de cette acidification malgré les teneurs élevées des boues en
calcium ; ce dernier se trouvant sous forme échangeable et ne pouvant pas contribuer a élever le
pH (Juste, communication personnelle). En revanche dans le cas du compost, le carbonate de
calcium (issue entre autres des gravats) présent serait solubilisé lentement, son action alcalinisante

I'emporterait a long terme sur l'effet acidifiant de la minéralisation.

4.2. EFFET SUR LA CAPACITE D'ECHANGE CATIONIQUE

Il est bien connu que la capacité d'échange cationique (CEC) de la matiere organique est
notablement supérieure a celle de la majorité des argiles rencontrées dans les sols. Dans les sols
sableux, la matiere organique joue un role dominant dans les propriétés d'échange par suite de
l'ionisation des groupes carboxyliques et phénoliques (Juste et Spallacci, 1991). En conséquence,
l'augmentation de la teneur en matiére organique de ces sols modifiera la CEC et, par la méme,
influencera la capacité de rétention en €léments minéraux nutritifs et la mobilité des métaux lourds.

On a reporté la CEC des sols du dispositif "pommes de terre" dans le tableau XIII.

On constate que cette derniere est en général faible. Elle varie suivant les traitements
organiques de 3,15 a 3,90 méq/100 g de sol sec. L'application des boues ou du compost a
légérement mais significativement amélioré la CEC du sol. L'augmentation de celle-ci, qui est de
22 et 24 % dans les parcelles C, et By, va dans le méme sens que I'augmentation en carbone total
qui est respectivement de 15 et 21 %, ce qui représente des CEC d'environ 140 et 190 méq/100 g

de matiére organique dérivant respectivement des boues et des composts.

Tableau XIII. Evolution de la capacité d'échange cationique du sol

(dispositif "'pommes de terre'').

Parcelles
To Co Bo
Capacité d'échange cationique 3,158 3,85 a 3.90 a

(méq./100 g.sol)

La différence entre les valeurs portant une lettre commune n'est pas significative (p < 0,05).

Apres deux ans d'applications annuelles de boues (240t/ha) sur un sol limoneux, Epstein et

al. (1976) ont trouvé une augmentation de la CEC de l'ordre de 35 %. Ils ont attribué cette
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augmentation a la CEC de la matiére organique dérivée des boues, celle-ci ayant une CEC estimée
a 300 méqg/100 g (Clapp et al., 1986). Cependant, dans une étude comparative, Gomez et al.
(1984) ont évalué la CEC des acides humiques extraits de boues a 125 méq/100 g et celle des

acides humiques de la matiere organique de sol sableux a 425 méq/100 g.

4.3. EFFET DES APPORTS SUR LES TENEURS EN ELEMENTS MINERAUX

Il existe un nombre assez important d'études concernant l'effets de l'application des boues
sur les teneurs en éléments minéraux (Haghiri, 1974 ; Robertson et al., 1982 ; Mitchell et al
1978 ; King et Morris, 1973).

Les résultats obtenus dans ce domaine dans le cadre de la presente étude, sont rassemblés
dans le tableau XIV (dispositif "pommes de terre").

Parmi les bases échangeables analysées (Ca, K et Na), seule la teneur en Ca est
significativement augmentée sous l'effet d'apports de compost et de boues. Si l'absence d'effet des
boues sur les teneurs en K et Na peut s'expliquer par leur faible contenu en ces éléments, dans le
cas du compost, on ne note pas non plus d'effet sur Na, malgré la richesse de ce produit en NaCl.

Ceci peut s'expliquer par le lessivage rapide du sel par les eaux de pluie.

Concernant le phosphore assimilable "Dyer"”, on observe que l'apport de boues a un effet
trés favorable, aboutissant a un doublement des valeurs. En revanche, l'effet des composts est
nettement moins marqué. Cette observation s'explique facilement par la composition initiale des
boues qui sont riches en phosphore, (environ 5 %) et par les quantités d'amendements apportés qui
couvrent trés largement les exportations de phosphore des cultures. Pour le compost dont la
teneur en phosphore total est boucoup plus faible, les observations sont semblables a celles faites
par d'autres auteurs, notamment Cabrera et al. (1989) qui notent que les apports modérés de

compost urbain ne modifient pas la teneur en P soluble d'un sol alluvial.

4.4. EFFET SUR LES TENEURS EN ELEMENTS EN TRACES

Initialement, les dispositifs expérimentaux sur lesquels ont été réalisées les expériences ont
été mis en place pour étudier la valeur agronomique des résidus urbains mais surtout pour
appréhender le devenir des €léments en traces toxiques pour 'homme.



De nombreux travaux ont €té consacrés a la biodisponibilité de ces éléments. Il a été
notamment montré que les quantités exportées par les plantes restent tres limitées, de I'ordre du %
des quantités apportées (Lineres, 1989 ; Juste et Mench, 1992).

Les teneurs en éléments en traces des parcelles du dispositif "pommes de terre” sont

reportées dans le tableau XIV.

Tableau XIV. Teneurs moyennes en éléments minéraux du sol

(dispositif '"pommes de terre').

Elément Parcelles
Ty Co By

------------------- g. kgl s0l----mcmmmmmee-
Fer (Fe) total 1,85 a 1.95 o 235 a
Calcium (Ca) échangeable 0,63 b 0,87 a 0.81 a
Potassium (K) échangeable 0,034 a 0,041 « 0.044 a
Sodium (Na) échangeable 0.004 « 0,005 « 0.005 o
Phosphore (P;0s) Dyer 0,36 b 0,49 » 091 a

------------------ mg. kg™l sol----memmmemeee-
Cadmium (Cd) total 0,36 b 0,47 b 1.84 a
Chrome (Cr) total 39 a 473 a 4.73 a
Cuivre (Cu) total 10,80 » 13,90 « 15,30 a
Mangan¢se (Mn) total 65,00 b 74.00 b 180.00 «a
Nickel (N1) total 543 a 6,93 a 83 a
Plomb (Pb) 2420 b 4338 a 39.88 «
Zinc (Zn) total 24,00 » 37.00 » 92.00 «

Pour chaque ligne, la différence entre les valeurs portant une lettre commune n'est pas significative
ps 005

Dans les parcelles recevant du compost (Cy), seules les teneurs en Pb et en Cu sont
significativement augmentées. Les teneurs en Zn observées n'ont pas augmenté de fagon
significative bien que cet élément soit considéré, par divers auteurs, comme un contaminant

potentiel des composts (Cabrera et al., 1989).



Dans les parcelles ayant regu les boues, on observe une augmentation significative de la
concentration de la plupart des €léments en traces : Cd, Cu, Mn, Pb et Zn Les accumulations
importantes de Zn et Mn sont liées a la composition particuliere des boues utilisées sur le
dispositif. Les quantités de métaux présents dans l'horizon 0 - 20 cm ont €té comparées (tableau
XIV) aux quantités cumulées apportées par les boues estimées selon les données récentes de
Gomez et al. (1992).

C'est ainsi que ces auteurs ont mesuré sur le dispositif mais les quantités de terre fine
présentes dans les horizons 0 - 20 cm, 20 - 40 cm, 40 - 60 cm, 60 - 80 cm et 80 - 100 cm et les
teneurs en éléments en traces, ce qui leur a permis de calculer les quantités d'éléments traces (par
hectare) presentes dans chaque horizon. Les trois principales conclusions obtenues par ces auteurs

peuvent étre résumées de la fagon suivante :

e les exportations par les récoltes sont inférieurs a 1 % des quantités incorporées dans le sol

pour des rendements non affectés ;

e avec les traitements "boues”, les quantités d'éléments en traces trouvees dans les 20 premiers
centimétres représentent environ 70 % du stock total trouve entre O et 1 m, sauf pour le Cr,

le Cu et le Ni ou cette valeur est proche de 60 % ;
e dans le cas d'apports massifs de boues, les bilans des métaux retrouvés sont déficitaires.

Compte-tenu de la composition des boues, les quantités apportées sur le dispositif

expérimental sont évaluées dans le tableau XV (colonne 3).

En supposant une répartition des métaux dans le profil O - 1 m identique a celle présentée
par Gomez et al. (1992) pour le dispositif voisin, on peut évaluer comme suit les quantités totales

de métaux retrouvées sur l'ensemble du profil du dispositif "pommes de terre" :

Cd 1,95 kg/ha soit environ 60 % des quantités apportées.
Cr 35 kg/ha  soit environ 30 %
Cu 19 kg/ha  soit environ 70 %
Mn 424  kg/ha soit environ 50 %
Ni 12 kg/ha  soit environ 70 %
Pb .58 kg/ha  soit environ 60 %
Zn 1251 kg/ha  soit environ 40 %
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Confirmant les observations faites par d'autres auteurs, il y a donc un déficit de bilan

important allant de 30 jusqu'a 70 % des quantités apportées. Un bilan plus détaillé devrait

cependant permettre d'affiner ces valeurs.

Tableau XV. Bilan des éléments en traces dans la couche 0 - 20 cm des parcelles B,
du disposistif '"'pommes de terre''.

Elément Teneur moyenne des Quantité cumulée, Quantité imputable aux
boues utilisées incorporée dans les boues, retrouvée dans les
parcelles By parcelles By
(Horizon 0 - 20 ¢cm)
(mgkg™! M.S )* (kg ha~l)*x* (kg ha ysx %
Cd 25.90 3.20 1.40 44
Cr 94 .80 11,76 2.10 18
Cu 225,00 28,00 11.60 41
Mn 7013,00 869.60 297 32
Ni 138,00 17,11 7.40 43
Pb 825,00 102,30 40.50 40
Zn 5113,00 634,00 175.60 28

* Valeurs moyennes selon Gomez et al.(1992).
** La quantité totale de la matiére seche des boues incorporées est de 124 thal.
*%* | o poids de la terre fine est de 2583 tha™! .

Les résultats sont en accord avec ceux trouveés sur le dispositif mais. Pour expliquer ces
anomalies, Gomez et al (1992) ont émis l'hypothése de transport hors des parcelles
expérimentales par des mouvements de particules auxquelles sont associés les métaux. Comme ces
défauts de bilan sont plus importants quand les doses de boues apportées sont grandes, les
phénomeénes de transport résultant de I'érosion sont donc plus marques. Ces résultats sont a relier

aux observations faites par ailleurs concernant les diminutions de mouillabilité des sols recevant

des doses importantes de boues.
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(B)

EFFET DE L'APPORT DE DECHETS URBAINS SUR LA NATURE DE
LA MATIERE ORGANIQUE DU SOL

Dans le volet (A), il a été mis en évidence que les apports de boues et de compost se
traduisaient par une augmentation de la teneur en matiere organique et par la formation
d'agrégats ou sont incorporées sélectivement les particules les plus fines. Dans cette partie, il
s'agit de caractériser la matiere organique néoformée pour comprendre et analyser les effets a
long terme des appports de déchets urbains sur les propriétés des sols. On présentera
successivement des études sur la répartition granulométrique du carbone, les propriétés
d'extractabilit¢ du carbone, les spectres infrarouges des acides humiques formés et la

répartition des lipides en fonction des traitements.

1. REPARTITION GRANULOMETRIQUE DU CARBONE.
INFLUENCE DU MODE DE FRACTIONNEMENT

Dans le tableau X VI, on a reporté les masses des différentes fractions granulomeétriques
(organo-minérales) obtenues pour 100 g de sol. Pour chaque échantillon (T, Cy ou Bygg), on a
également indiqué les proportions des différentes fractions granulométriques aprés la
destruction de la matiere organique par H,O, et la dispersion par I'hexamétaphosphate de
sodium (NaPO,), (méthode de référence).

Dans tous les cas, on s'apergoit que les diverses opérations de fractionnement réalisées
n'ont pratiquement pas entrainé de pertes puisque I'on récupére de 99 a 100 g de fractions pour
100 g d'échantillon. Par contre, on note que le fractionnement granulométrique n'est pas
parfait, surtout pour la fraction 0 - 2 um et 2 - 50 um car les quantités récoltées sont
inférieures a celles trouvées par I'analyse mécanique. Les proportions retrouvées sont de I'ordre
de 17, 14 et 5 % pour les fractions 0 - 2 um correspondant aux traitements T, Cq et Bygo. Elles
sont de 77, 85 et 50 % pour la fraction 2 - 50 um.

La dispersion des éléments fins de I'échantillon non traité a l'eau oxygénée est donc
incomplete avec, en conséquence, une contamination de la fraction grossiére 50 - 200 um par

des particules fines associées ou agrégées aux fractions sableuses.
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Tableau XVI - Masses des différentes fractions granulométriques obtenues aprés
sonification-tamisage-sédimentation de 1'échantillon du sol ou aprés la destruction de la

matiére organique (méthode de référence).

Répartition des tailles des particules selon les fractions (g/100 g de sol)

Echantillon Traitement 0-2um  2-50pm 50 -2000 um Total

T Tamisage- 0,72 10.9 87.64 99.26
sédimentation
Référence 41 13 82.9
Co Tamisage- 0,556 8,46 90.3 99.32
sédimentation
Référence 3,9 10 86.1
Bioo Tamisage- 0,462 8,2 89.97 98.63
sédimentation
Référence 9 16.8 74.2

Sur les figures 6 et 7, on a reporté les valeurs expérimentales obtenues pour la

répartition granulométrique du carbone (C) et de l'azote (N) (tableau X VII).

On constate que les fractions 0 - 2 um et 2 - 50 um ont les concentrations les plus
élevées en C et N. Cette observation est en accord avec celles d'Akroume (1985), Balesdent et
al. (1991), Turcheneck et Oades (1981) relevées pour différents types de sol. La richesse en
azote des fractions argileuses et limoneuses pourrait €tre expliquée par le fait qu'elles
contiennent proportionnellement plus de mati€re organique que la fraction sableuse et d'autre

part, qu'elles incluent les particules fines auxquelles I'azote organique pourrait €tre lié.

On constate également que :
- pour tous traitements confondus, les concentrations en C et N des diftérentes fractions
varient dans l'ordre :

0-2um>2-50pum >50- 2000 um

- les apports des boues s'accompagnent d'une augmentation des concentrations en C, mais
surtout en N dans les trois fractions granulométriques. Avec les apports de composts, les
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variations sont généralement plus faibles et concernent essentiellement la fraction 0 - 2 pm.

- par comparaison au témoin, les rapports C/N des fractions 0 - 2 pm sont faibles pour les

traitements compost et boues (C/N de 6,9 et 6,6 & comparer avec 13,1 pour le témoin).

Tableau XVII - Répartition granulométrique du carbone et de I'azote total dans les
parcelles T, C, et Byqo des dispositifs expérimentaux obtenue par sonification.

Sol  Fraction Masse Carbone Carbone C Azote Azote N C/N
(um) (mg/g (mg/g (mg/g (%du (mg/g (mg/g (%du
sol a fraction) sol) C fraction) sol) N
105 °C) total) total)
T 0-2 7.2 913 0,657 4,94 7.3 0:03 33 13.1
2-50 109 56,4 6,15 46,24 3.3 0.36 38.6 17
50-2000 8764 7.7 6,48 4872 0,6 0:33 36.4 12.2
humudité 7.3
Somme 9999 13,3 0.94 14.5
SolN.F.* 1000 13,6 0.8 17
Co 0-2 5.56 109.6 0,61 53 15,7 0.09 9.8 6.9
2-50 84.6 57,8 4.89 42.45 43 0.38 413 12,8
50-2000 903 6,7 6,05 52,5 0,5 0.45 489 13.4
humudité 7.3
Somme  1000,5 11,52 0.9 12.5
SolN.F.* 1000 11,7 — -
Bioo 0-2 4.62 130 0,6 2,14 19.8 0.092 38 6.6
2-50 82 68,1 5,58 19,94 8 0.66 26.9 8.5
50 -2000 899.7 242 21,8 77,91 1,9 1.71 69.8 142
humidité 13,3
Somme 99962 27.98 2.45 11,42
SolN.F.* 1000 28,4 2.9 9.8

(*) Sol N.F. = sol non fractionné
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Figure 6. Concentration en carbone dans les fractions
granulométriques (exprimée en mg / g fraction) pour les
traitements témoin (T), compost (C0) et boues (B100).
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On remarque également (figure 8) que la distribution relative du carbone (% du C.
total) est équivalente pour les parcelles témoin et compost, mais differe pour les parcelles
boues. Pour préciser cet aspect, un fractionnement en 8 classes granulométriques a été réalisé
(tableau XVIII).

Comme précédemment, on observe que les concentrations en C et N décroissent quand
la taille des fractions augmente (figure 9). En revanche, compte tenu de la distribution
massique des fractions, ce sont les fractions les plus grossiéres qui contiennent le plus de C et
de N (mg C ou N/ g sol). La fraction 500 - 1000 um représente a elle seule environ 25 % du

carbone total.

Tableau XVIII : Répartitions du carbone et de I'azote total dans 8 fractions
granulométriques de la parcelle (Bioo) du dispositif expérimental sous mais.

Concentration  Quantité Concentration Quantité
Fraction Masse en C enC C en N en N N C/N
(um) (mg/g (mg/g (mg/g (% du (mg/g (mg/g (% du
sol) fraction) sol) C total) fraction) sol) N total)
0-2 5.65 127,4 0,72 2.4 19,2 0.11 349 655
2-20 30 82,8 2,48 8.4 7,8 0.22 698 11.27
20-50 64.5 52 3,35 11,3 7.4 0.47 1492  7.13
50-100 55,05 72 3,96 13,4 6,5 0.35 11,11 11,31
100 - 200 56,8 56,2 3,19 10,8 6,6 0.37 11,75  8.62
200 -500 30735 16,5 5,07 17,2 2 0.6 19,05  8.45
500 - 1000 392 19 7.45 252 1,8 0.7 22,22 10.64
1000 - 2000 74,95 44 4 3,33 11,3 4,5 0.33 10,48 10.09
humidité 13,4
Somme 9997 29,55 3.13
Sol N F * 1000 28,4 2.9

(*) Sol N.F. = sol non fractionné
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Figure 8. Distribution granulométrique relative du carbone
dans le sol (quantité exprimée en % du carbone total de sol).
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La dispersion incomplete des €léments fins du sol conduit a sous-estimer les quantités
de C et N contenues dans les fractions les plus fines avec paralielement présence de micro-

agrégats non disloqués conformement aux observations morphologiques sur lames minces.

On remarque également que cet effet est d'autant plus marqué que la teneur en matiére
organique du sol est initialement élevée. Dans les conditions expérimentales utilisées, on
retrouverait quantitativement les valeurs données par l'analyse mécanique quand la teneur en

matiére organique tend vers zéro (cf. paragraphes suivants).

1.1. CINETIQUES DE FRACTIONNEMENT AVEC DES BILLES DE VERRE

Pour améliorer la dispersion des éléments fins du sol, un fractionnement avec des billes

de verre a été réalisé sur le sol provenant des parcelles B .

Dans une premiére étude, on a déterminé les cinétiques de production des fractions O-
2 um et 2-20 um. Dans une deuxiéme expérience, le sol a été fractionné en 8 classes

granulométriques. La masse et la teneur en C de ces fractions ont été déterminées.
Le protocole utilisé pour les études cinétiques est le suivant

o 50 g de sol séché a l'air ont été immergés dans 100 ml d'eau, avec 10 billes de verre d'un
diamétre de 1 cm ;
. agitation horizontale pendant 2, 4, 8, 16, 24 et 48 h ;

o  prélévements a la pipette Robinson des fractions 0- 20 um et 0-2 um.

Les masses et les teneurs en carbone des fractions 0 - 2 um et 2 - 50 um obtenues en
fonction du temps d'agitation sont reportées sur la figures 10 et 11. On remarque, qu'aux
erreurs expérimentales pres, les masses de fractions ne varient plus au bout de 8 heures
d'agitation avec vraisemblablement un phénomene d'abrasion pour les temps d'agitation plus
longs. En ce qui concerne les teneurs en carbone de la fraction 2 - 50 um, on observe que les
teneurs sont stables a partir de 4 h d'agitation. Par contre, pour la fraction O - 2 um, on observe

également un enrichissement progressif en carbone jusq'a 24 h d'agitation.



Figure 10. Masses des fractions 0 — 2 et 2 — 50 um en fonction
du temps d'agitation de sol Byg,.
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1.2. REPARTITION GRANULOMETRIQUE DU CARBONE

Pour réaliser I'étude de la répartition granulométrique du carbone sur les parcelles
recevant 100 tonnes de boues tous les deux ans, on a choisi un temps d'agitation de 24 heures.
Pour les parcelles témoin et compost, on a réduit le temps d'agitation a deux heures. Les

résultats obtenus sont reportés dans le tableau XIX.
Une étude comparative des tableaux XVII, XVIII et XIX montre que :

o pour le traitement "Boues 100T", le fractionnement aux ultrasons ne produit que 6 a 10 %
de la masse de la fraction O - 2 um obtenue par la méthode de fractionnement par agitation
du sol pendant 24 h avec des billes de verre. Pour les fractions 2 - 20 um et 20 - 50 um, le
fractionnement avec les billes de verre conduit a doubler globalement la masse de la
fraction comparée a celle obtenue par la méthode aux ultrasons. Un examen plus détaillé
des données montre que c'est surtout la masse de la fraction 2 - 20 qui est modifiée ; pour
les traitements "témoin et compost", on retrouve environ 60 % en masse de la fraction O -

2 um.

e les distributions obtenues en C des fractions (% du C. total) permet de montrer qu'une
amélioration de la dispersion du sol conduit a un fort enrichissement du contenu en C dans
les fractions O - 2 um au détriment des fractions supérieures a SO pm pour les traitements T

et Cy. pour Byg, I'enrichissement concerne aussi la fraction 2 - 50 um.

On constate également que pour Bjgo, la concentration en C (mg / g fraction) des
fractions O - 2 um est légerement augmentée (13 %), ce qui signifie que les fractions obtenues
par un fractionnement incomplet sont qualitativement représentatives. Comme l'accumulation
de matiére organique s'accompagne de la formation d'agrégats millimétriques contenant les
particules les plus fines, on peut admettre que l'on disloquera presque instantannément les

assemblages les moins riches en matiere organique lors d'un fractionnement incomplet.

Dans le cas des traitements "Témoin et compost”, la teneur en carbone dans la fraction
2 - 50 um varie peu avec l'intensité du fractionnement. On peut donc admettre que les valeurs

observées sont représentatives de cette fraction, a savoir 56,4 et 57,8 %..

Avec ces données, il est alors possible de faire un bilan global de la répartition

granulométrique de carbone dans le sol et d'analyser l'effet des différents traitements.



Tableau XIX -Répartition granulométrique du carbone dans les parcelles T, C, et B,y

obtenue par agitation avec des billes de verre.

Concentration Quantité
Sol Fraction Masse en C en C C
(um) (mg/g (mg/g (mg/g (% du
sol fraction) sol) C total)
al0s5°C)
T 0-2 27,10 123,20 3,34 20
2-50 116,84 56,80 6,64 41
50 - 2000 849,90 7,6 6,46 39
humidité 6
Somme 999 .84 16,44
Sol N.F * 1000 15,70
Co 0-2 20,28 121,70 2,47 18
2-50 108,62 59,30 6,44 47
50 - 2000 865,72 5,60 4.85 35
humdité 6
Somme 1000,62 13,76
Sol N.F * 1000 11,17
Bioo 0-2 76,1 147.5 11,2 40
2-50 1825 60 10,9 39
50 -2000 739 6,7 5,0 21
2-20 1121 93 11,4 40
20-50 70,4 93 0,65 2.3
50-100 446 37 1,65 5,9
100 - 200 68,3 17,7 1,2 43
200 - 500 3582 33 1,2 42
500 - 1000 2149 2,6 0,6 2
1000 - 2000 53 6,2 0,3 1,2
humidité 2,20
Somme 1007 28,15
Sol N.F.* 1000 28.55

(*) Sol N.F. = sol non fractionné
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1.3. BILAN THEORIQUE DE LA REPARTITION GRANOLMETRIQUE DU CARBONE

Pour les différents traitements, il est possible de faire un bilan quantitatif approximatif
du carbone dans les différentes fractions granulométriques. En prenant en compte les résultats
de l'analyse mécanique et les teneurs en carbone trouvées par fractionnement avec les billes de

verre, les quantités de carbone trouvées dans les trois fractions de la parcelle témoin seraient

égales a :
Q.2 =4,1x 1232 = 5,05 mg/g sol  soit 32 % du Carbone total
Q.50 =13x 56,8 =7,38 mg/g sol  soit 47 % du Carbone total
Q- 50 =1570- (505 +738) =3,27 mg/gsol soit 21 % du Carbone total

Un calcul analogue pour les parcelles composts et boues conduit a établir la distribution

théorique du carbone des sols (tableau XIX bis).

Tableau XIX bis. Bilan théorique de la répartition granulométrique du carbone dans les

parcelles C, et B;go. Bilan par rapport a la phase minérale.

CO ‘ B 00
Fraction | (mg/g | (%odu | (mg/g | (% du
sol) | C.total)| sol) |C. total

Qo - 20m 4,75 34 13,28 47
Q; - soum 593 43 10,08 35
Q>50um 3,08 22 5,03 18

Ainsi, I'apport de boues se manifeste par une augmentation significative de la teneur en
carbone de toutes les fractions, notamment la fraction argileuse (AQ, = 160 %) et la fraction

limonneuse (AQ, = 40 %).

On a reporté les quantités de carbone exprimées soit en valeur absolue (g/100g de sol),
soit en valeur relative (g/100g de carbone) trouvées dans chaque fraction en fonction des

traitements (figures 12 et 13).



Figure 12. Bilan théorique du carbone granulométrique en
fonction des traitements boues (B100), compost (C 0) et
témoin (T).
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Si on prend en compte la teneur en matiere organique des fractions granulométriques et
I'expression des résultats de l'analyse mécanique par rapport au sol, la masse pondérale des
fractions obtenues sans destruction de la matiére organique serait pour la parcelle T par
exemple de 4,9 g pour la fraction 0 - 2 um et 14 g pour la fraction 2 - 50 um, etc. Comme
précédemment, on peut calculer une distribution théorique du carbone des sols (tableau XIX
ter).

Tableau XIX ter. Bilan théorique de la répartition granulométrique du carbone dans les

parcelles T, C, et Bygo. Bilan par rapport a la phase minérale et la phase organique.

T Co Bioo
Fraction | (mg/g | (% du | (mg/g | (%du | (mg/g | (% du
sol) | C. total)| sol) |C. total sol) | C. total)

Qo - 2um 6,08 39 5,72 42 16,23 57
Q2 soum 7,97 51 6,46 47 10,62 37
Q> s0um 1,21 10 1,58 11 1,70 6

On constate que par rapport au mode de calcul précédent, ce dernier mode surestime la
quantité du carbone associé aux fractions argileuses. Pour tous les traitements, elle est

augmentée de plus de 20 % au détriment de celle contenue dans les fractions sableuses.
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1.4. REPARTITION GRANULOMETRIQUE DU CARBONE DANS LES BOUES

Dans le tableau XX, on a reporté les masses et les teneurs en carbone des fractions

obtenues par traitement avec ultrasons sur des boues fraiches. Ces résultats sont représentés

sur la figure 14.

Tableau XX. Répartition du carbone dans les fractions granulométriques des boues.

Concentration Quantité
Fraction Masse enC en C C
(um) (mg/g (mg/g (mg/g (% du
boues fraction) boues) C total)
a 105 °C)

0-2 132,66 4060 53.9 16.7
2-20 7747 306,3 237 7.2
20-30 162,35 271.6 44 ] 13.4

50 -100 78,26 295.1 23.1 7
100 - 200 141,2 3134 443 13.5
200 - 500 279,39 329.5 92,1 27.4
500 - 1000 55,61 497.6 27,7 8.2
1000 - 2000 51,17 39,66 20.3 6
Somme 329.2
Boues non 309.6

fractionnées

Figure 14. Masses et teneurs en carbone des fractions
granulométriques des boues.
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On observe que toutes les fractions granulométriques sont représentées avec toutefois
une prédominance pour la fraction 200 - 500 um. De méme, les fractions 500 - 1000 um et O -
2 um sont relativement beaucoup plus riches en carbone, 497 %o et 406 %o Les autres
fractions ont une teneur en carbone sensiblement constante, exceptée la fraction 1000 -
2000 um qui est tres pauvre en carbone. En ce qui concerne la répartition du carbone, c'est
aussi la fraction 200 - SO0 pum qui est prédominante (28 %), suivie de la fraction fine 0 - 2 um
(17 %).

1l est difficile de comparer la répartition granulométrique du carbone contenu dans les
boues a celle des sols, car on ne connait ni le fractionnement mécanique des boues, ni si elles
contiennent des argiles. Toutefois, avec le sol, on a observé que 80 % du carbone sont
contenus dans les fractions argileuses et limoneuses. Dans le cas des boues, on note que

seulement 25 % du carbone total sont contenus dans ces fractions fines.

1.5. CONCLUSION

Dans cette partie, le fractionnement granulométrique avec agitation prolongée en
présence de billes de verre augmente considérablement le rendement en masse des fractions O -
2 um comparé au fractionnement granulomeétrique de sols par ultrasons. Toutefois, les
concentrations en carbone des ces fractions ne sont pas profondement modifiées. En
conséquence, les fractions O - 2 um obtenues apres sonification, sur lesquelles les mesures de

I'énergie de surface ont été réalisées, sont qualitativement représentatives.

On a également mis en évidence que l'augmentation de la teneur en matiere organique
des parcelles recevant des boues (100t) se traduit par un enrichissement en carbone de la
fraction argileuse au détriment des fractions sableuses. La quantité de carbone contenue dans la
fraction O - 2 um représente 40 % du carbone total contre 20 % dans le cas de sol témoin. Bien
que l'on connaisse pas la répartition granulométrique du sol témoin sous culture de pommes de
terres (Ty), les apports de composts ne modifient pas la répartition granulométrique du carbone
dans le sol (comparaison entre Cq et T). De plus, les concentrations en carbone des fractions

granulométriques dans les deux sols sont presques identiques.
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2. CARACTERISTIQUES DES ACIDES HUMIQUES ET FULVIQUES

Les acides humiques constituent avec les acides fulviques une part quantitativement
importante de la matiére organique du sol. La connaissance de la composition chimique et
structurale (aliphatique et aromatique) des substances humiques est nécessaire non seulement
pour expliquer leur formation et leur origine (Stevenson,1982), mais aussi pour fournir des
indices sur leur réactivité potentielle avec les composés organiques a caractére hydrophobe
(Novak et al., 1992) tels que les lipides.

Dans cette partie, il s'agit de vénfier si les acides humiques sont différenciés et
présentent des caractéristiques spécifiques des traitements organiques (rapport C/N,
extractibilité, spectre infrarouge). L'extractibilité des acides fulviques a été également étudiée.

2.1. CARACTERISTIQUES BIOCHIMIQUES

Les différentes caractéristiques biochimiques des acides humiques extraits des sols et

des déchets sont regroupées dans le tableau XXI et XXIbis).
Teneur en carbone et en azote des acides humiques

Les acides humiques extraits des boues et des composts sont plus riches en carbone et
surtout en azote que ceux extraits des sols témoins. Par conséquent, le rapport C/N est plus
faible dans le cas de déchets urbains que dans le cas de sols témoin.

Dans le dispositif "mais”, le contenu en carbone des acides humiques extraits est
comparable dans les parcelles témoin et dans les parcelles amendées. Par contre, le contenu en
azote dans le cas des parcelles amendées est augmenté. De ce fait, le rapport C/N est fortement
diminué. Dans le dispositif "pommes de terre", les apports des boues ou de composts
(10t/ha/2ans) n'influencent pas le rapport C/N des sols.

Extractibilité des acides humiques et fulviques

On a défini l'extractibilité comme étant le rapport entre la quantité de carbone
solubilisée sous forme d'acides humiques ou fulviques et la quantité de carbone total contenu
dans le sol. La proportion de carbone insoluble ou humine est donc égale au carbone total

moins le carbone extrait sous forme d'acides humiques et fulviques.
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Tableau XXI. Valeurs moyennes du taux d'extraction et des teneurs en carbone et en
azote total des acides humiques de sol et de déchets urbains.

Extraction avec NaOH, 0,1N sous N,.

Acides humiques

Matériau Carbone total  Extractibilité Carbone Azote C/N
desol (%) W -meemmmmmmmmmmmemee o ---mnmmmmmmmmmae

Déchets urbains

Boues 28,61 33.31 62,28 5,48 11,4 ¢

Compost 13,42 10,95 54,05 5,85 9,2 d

Dispositif

"'pommes de terre"’

Parcelles T, 1,18 ¢ 19,79 b 50,83 a 3,57 cd 14,30 ab

Parcelles C, 1,27 bc 1545 ¢ SL12 a 372 ¢ 13,75 b

Parcelles B 1,52 b 20,71 b 50,80 « 3,78 ¢ 1343 b

Dispositif "'mais"’

Parcelles T 1,36 bc 24,75 a 50,17 a 3,37 d 14,87 a

Parcelles B g 1,40 bc 16,56 ¢ 49,00 ab 4,12 b 11,90 ¢

Parcelles B 3,03 a 17,11 ¢ 48,07 b 4,82 a 9,97 d

Dispositif mais :
(Gomez et al., 1984)

Parcelles T 1,51 16 50,00
Parcelles B g 1,52 11,4 49,80
Parcelles B 2,22 11,2 51,60

Pour chaque colonne, les valeurs portant une lettre commune ne sont pas significativement différentes

(P< 0,05)
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Tableau XXIbis. Taux d'extraction des acides humiques (AH) et fulviques (AF).
Extraction avec NaOH, 0,5N.

Taux d'extraction Répartition du carbone
Carbone (C.sodique) (C.AH) (C.AF) dans l'extrait sodique
de sol (C.sol) (C.sol) (C.sol) C.AH C AF
Dispositif % % % % % %
Pommes de terre
Ty 1,19 b 33,11 a 17,35 & 15,87 a 52,25 b 47,75 a
B 1,45 a 31,34 a 20,60 a 10,77 b 65,75 a 3425 b
Co 142 a 2442 b 13,34 ¢ 11,07 b 54,75 b 4525 a
Mais
T 1,39 b 31,84 a 22,26 a 9,57 a 69,80 a 30,20 a
B 1,56 b 2599 b 17,12 & 8,85 a 66,60 a 33,40 a
Bigo 3,02 a 25,79 b 15,54 b 10,26 a 60,40 a 39,60 a

Pour chaque dispositif et dans la méme colonne, les valeurs portant une lettre commune ne sont pas
significatives (P < 0,05)..

Sur le tableau XXI, on constate que l'extractibilité du carbone sous forme d'acides
humiques se classe dans 'ordre :

boues > sols > composts

La comparaison des sols témoins (T et Ty) montre que la proportion de carbone extrait
sous forme d'acides humiques (AH) sous cuiture de pommes de terre est plus faible que sous
culture de mais (tableau XXI). En revanche c'est l'inverse pour les acides fulviques (tableau
XXlbis). De ce fait, le taux d'extraction des composés humiques (AH +AF) est presque
identique dans les deux cas, 33 % contre 32%. La répartition du carbone dans I'extrait sodique
indique que sous culture de pommes de terre, les AF sont autant extractibles que les AH. En
revanche sous culture de mais, 70 % du carbone extrait est sous forme de AH. Il est difficile
d'expliquer ces différences uniquement par le type de culture, car dans le cas de dispositif
"mais", les parcelles regoivent en plus des apports d'azote minéral (200 kg de N /ha).

Dans le dispositif "pommes de terre", I'apport de 10 t des boues tous les deux ans
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n'influence pas l'extractibilité des composés humiques (AH + AF) de sol. Rappelons que ces
parcelles regoivent au total 124 tonnes des boues ; ce qui est relativement plus faible que sur le
dispositif "mais" (180 tonnes apportés sur les parcelles B;y mais). On observe quand méme que
les apports des boues augmentent la proportion de carbone soluble sous forme de AH et
diminue celle de AF. Dans les parcelles recevant des composts, on observe une insolubilisation
des composés humiques (AH + AF) comparée a celle mesurée sur les parcelles témoin, de
l'ordre de 26 %. La diminution de I'extractibilité porte a la fois sur les AH et les AF.

Dans le dispositif mais, la diminution de l'extractibilit¢ du carbone sous forme de AH
dans les parcelles boues (10 et 100t) varie, selon le protocole d'extraction, de 27 a 32 %. Cette
observation a été comparée aux résultats obtenus antérieurement par Gomez et al. (1984). Ces
auteurs avaient déja observé une diminution de I'extractibilité des AH par rapport aux parcelles

témoin d'environ 30 % par suite des apports de boues (tabieau XXIT).

Sur les figures 15 a et b, on a présenté en fonction des dispositifs étudiés les effets des

boues sur l'extractibilité des composés humiques. On retiendra que :

e sous culture de pommes de terre, on note une diminution significative de l'extractibilité de la
matiére organique sous forme de AF. Inversement, on ne note pas de variation significative sur
la proportion AH + AF ;

e sous culture de mais, l'extractibilité des AF n'a pas été modifiée. Par contre, l'extractibilité des
AH est considérablement réduite. Compte tenu de la faible quantité de AF trouvés, cette

diminution a entrainé une diminution globale et significative de 'extractibilité de AH + AF.

2.2. CARACTERISTIQUES SPECTROSCOPIQUES DES ACIDES HUMIQUES

Les spectres infrarouges des acides humiques extraits des boues, des composts et des
sols sont rassemblés sur la figure 16. La signification des bandes d'absorption infrarouge

extraites de la publication de Deiana et al. (1990), sont rassemblées dans le tableau XXII.

Compte-tenu du mode d'obtention des spectres, la forte absorption observée vers
3300 cm! et 1630 cm? est due a l'eau contenue dans les pastilles de KBr. Pour tous les
spectres, en particulier pour les boues et les composts, on note une forte absorption due aux
vibrations de valence des radicaux CH, et CH; (2950 - 2840 cm!). Il en est de méme pour

I'absorption a 1720 cm! correspondant aux vibrations de valence des fonctions carboxyles.
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Figure 15. Carbone des composés humiques exprimé en pour cent du

carbone total. (a) : Dispositit "pommes de terre” ; [b) : Dispositif “mais".

AS

40

35

30

25

20

15

10

40

35

30

25

20

15

10

{a)

{AH+AF) : r = —0,73"* [p <0,04)
i AF :r = -0,83°** (p <0,01)
ce T,
] o Aa B,
.N‘\
d A
{AH+AF)
1
o)
J T\\\O _
A~
- A \ﬁ\\\ A
~ AF
1.00 1.10 1.20 1.30 1.40 1.50 1.60 1.70 1.80
Teneur en carbone total (g/100g sol)
(]
(AH+AF) : r = -0,51** (p <0,05) ce T
AH :r = ~0,71*** (p <0,003) As g,
B
o & 144 ,oﬁ
J *
= {AH+AF)
A A a
N v
o
2,
_ —8___
T A Ve y
1.00 125 150 175 2.00 225 250 275 3.00 325

Teneur en carbone total {g/100g sol)



Figure 16. Spectre d'absorption dans l'infrarouge d'acides humiques

extraits de boues de station d'épuration, de compost urbain et de sols.
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Tableau XXII. Bandes d'absorption des substances humiques dans I'infrarouge (extrait
de Deiana et al., 1990).

Nombre d'ondes (cm™!) group fonctionnel

3300 - 3400 Vibration de valence O-H : N-H

3075 - 3080 Vibration de valence C—-H aromatique

2960 - 2853 Vibration de valence C—H aliphatique

2600 - 2400 Vibration O—H des lhaisons hydrogéne

1727 - 1720 Vibration de valence C=0

1657 - 1539 Vibration de valence C=C amides et composés
aromatiques

1460 - 1384 Vibration de déformation angulaire C-H
aliphatique

1260 - 1220 Vibration de C—OH aromatique et de C—O—-C des
ethers et esters

1040 Alcools et carbohydrates
800 - 817 Liaisons de substitution aromatique et squelettes

silicatés

Pour les boues et dans une moindre mesure pour les composts, on observe une
absorption vers 1520 cm! attribuable aux vibrations de valence des fonctions amides. Pour les
acides humiques extraits des sols, les bandes d'absorption spécifiques sont absentes ou tres mal

résolues.

Les observations sont identiques a celle observées par Boyd et Sommers (1990) qui
notent que les acides humiques des boues contiennent une portion abondante de composés
protéiques et aliphatiques comme les acides gras et les cires. De méme, Gonzales-Villa et
Martin (1985) notent que les acides humiques extraits des composts urbains contiennent

principalement du carbone aliphatique.
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2.3. CONCLUSION

Les analyses chimiques et l'absorption dans l'infrarouge indiquent que la richesse en
carbone des acides humiques extraits des boues (62,3 %) et des composts (54 %) pourrait étre
attribuée a I'abondance des polysaccharides et des composés aliphatiques comme le montre le
spectre IR "boues" et dans une moindre mesure le spectre IR "compost". La forte teneur en
azote des acides humiques de boues (5,5 %) est probablement due aux produits de
décomposition des protéines associés. Contrairement a la teneur en azote de la matiere seche
des composts (0,76 %), les acides humiques de ceux derniers sont tres riches en azote et le
rapport C/N est trés faible, de 'ordre de 9.

Les résultats obtenus sur les dispositifs étudiés, montrent qu'il n'y a pas d'effets a long
terme des apports des boues ou des composts sur la teneur en carbone des acides humiques
extraits des sols. Par contre, la nature azotée (rapport C/N) des acides humiques est d'autant
plus marquée que les doses apportées de déchets sont importantes. Les propriétés d'absorption
dans l'infrarouge des acides humiques de sols n'ont pas été modifiées, bien que plusieurs
auteurs aient signalé que les apports des boues modifient les caractéristiques biochimiques des
substances humiques de sols en augmentant leur caractére aliphatique (Preston et al., 1987 ;
Boyd et al., 1980). Ceci peut étre di a la mauvaise performance de la méthode et de

l'appareillage utilisés dans notre étude.

Les apports de composts se traduisent par une diminution de 26 % de l'extractibilité des
acides humiques et fulviques de sols. Ceci pourrait étre en relation avec la faible extractibilité
des composés humiques des composts. L'extractibilité des acides humiques et fulviques de sols
traités par les boues (a raison de 10t tous les ans ou 100t tous les deux ans) a aussi fortement
diminuée. Toutefois, sous culture de pommes de terre la diminution de l'extractibilité des
composés humiques n'est pas significative. Rappelons que dans ce cas, la quantité cumulée de

la matiere séche des boues apportées au terme de I'expériece (16 ans) est plus faible.
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3. CARACTERISATION DES LIPIDES

Dans les chapitres précédents, on a mis en évidence que l'apport des boues et des
composts augmente la teneur en mati€re organique et diminue en méme temps l'extractibilité
des composés humiques (AH et AF). Il a ét€ également montré que l'apport de boues (100t)
enrichit la fraction argileuse en carbone et augmentent I'hydrophobicité en diminuant la
mouillabilité de sol. Par ailleurs, on sait que les boues sont considérées comme riches en lipides

et que ces constituants sont considérés comme hydrophobes.

Dans cette partie, il s'agit de préciser si la stabilisation de la matiére organique et la
modification de I'hydrophobicité sont induites par une accumulation des lipides dans les sols
recevant des boues. On caractérisera les lipides (teneurs, répartition granulométrique, nature,

dégradation) en fonction des traitements organiques.

3.1. RAPPELS BIBLIOGRAPHIQUES SUR LES LIPIDES DES SOLS.

Définition

Les lipides du sol sont généralement définis comme des composés organiques
insolubles dans 1'eau et extractibles par des solvants organiques (par exemple : chloroforme,
hexane, benzéne, méthanol, etc.) ou mélange de ces solvants. Ainsi, ils représentent un
groupe analytique a caractere hydrophobe mais a structure trés diverse allant des composés
relativement simples tels que les acides gras a des substances plus complexes telles que les
hydrocarbures polynucléaires ou la chlorophylle.

La plus grande partie des lipides de sol (cires, corps gras et résines) appartient aux
différentes familles suivantes : hydrocarbures, alcools, cétones, acides, ester d'acides et
d'alcools longs, glycérides. I1 s'agit donc d'un mélange de molécules extrémement diverses a
la fois par leurs structures et par leurs groupements fonctionnels. Toutefois, on peut regrouper
les lipides sous deux grands types de structures : aliphatiques et polycycliques. Les composés
aliphatiques linéaires quelquefois ramifi€s sont nettement dominants dans le sol (Schnitzer et
al., 1986 et 1988 ; Schnitzer et Preston, 1986), parmi lesquels seuls les hydrocarbures
(alcanes) présentent presque 10 % des lipides des sols (Mougawi et al., 1981).
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Taux des lipides

Les études quantitatives sur les lipides du sol montrent que ceux-ci varient sur une
grande échelle essentiellement en fonction des types de sol et de végétation (Tableau XXIIT).
Fridland (1982) rassemble les données relatives a 240 échantillons, correspondant a 35 types
de sols différents. Pour les horizons superficiels, les poids de lipides sont compris entre (),06
et 1,40 g/100 de sol sec (valeurs extrémes). Pour les sols de la région tempérée, ces valeurs
passent progressivement de 0,6 % dans la Toundra du nord a 0,07 % dans les sols gris bruns
du sud.

Tableau XXIII. Répartition des lipides dans les sols et la matiere organique

Sol Lipides Référence
(% de (% de la
sol sec) matiére organique)

35 types de sols Sovietiques 0,06 a 14

Fridland, 1982
Sols de la région de Pise (Italie) 0,048 a 0,17 1 a 38

Sols bruns lessivés 0,04 a 0,2 36 a4 46
Sols bruns calciques 0,09 a 0,17 41 a 52

Jambu et al., 1978;
Sols lessivés 0,05 a 0,14 39 a 71 Moucawi, 1981
Tourbes eutrophes 08 a 26 2 a 4
Tourbes oligotrophes 2 a 16 6 a 30

Galoppini et Riffaldi (1969), cités par Fridland, trouvent également des valeurs
comprises entre 0,048 et 0,17 g de lipides par 100 g de sol, pour des sols de la région de Pise.
Jambu et al. (1978), sur des sols de France, trouvent des valeurs du méme ordre (0,04 a
0,2 %) pour des sols bruns lessivés ou calciques. Les taux de lipides les plus faibles sont
trouvés dans les sols cultivés alors que les taux les plus élevés sont trouvés sous forét. Ces
variations sont en relation avec la nature de la végétation : les graminées cultivées contiennent
beaucoup moins de lipides que les feuilles ou les aiguilles des arbres forestiers
(tableau XXIV).
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Tableau XXIV. Teneur en lipides de divers
végétaux (Coulibaly, 1984).

Espece végétale Taux de lipides
(% de la matiére séche)

Aiguilles de pin 11,7 a 159
Feuilles de chéne sessile 53
Feuilles de chataignier 4,2
Paille de mais 2,0
Paille de blé 1,3

La teneur en lipides de la matiere organique est inversement proportionnelle a
l'activité biologique du sol, elle-méme conditionnée par la température, I'humidité, la roche
mere, etc.. : 10,8 % pour un sol podzolique ; 6,5 % pour un sol brun, (Fridland, 1982). D'une
maniére générale, le taux des lipides varie de 2 a8 6 % de la mati€re organique dans les sols
ayant un pH égal ou supérieur a 7 (Fustec- Mathon et al., 1985). 1I peut aller jusqu'a plus de
30 % dans certains sols tourbeux ( Jambu et al., 1978).

Principaux facteurs d'accumulation en lipides

En définitive, la proportion des lipides dans la matiere organique dépend beaucoup des
conditions de milieu : les sols les mieux pourvus en lipides sont généralement acides,
hydromorphes ou ayant une activité biologique défavorisée. Les sols forestiers et les vieilles

prairies en contiennt toujours nettement plus que les sols cultivés a pH neutre ou alcalin.

Un certain nombre de travaux expérimentaux ont permis de mettre en évidence
l'influence, sur le taux des lipides, d'un certain nombre de facteurs tels que, l'acidité de sol,

lI'apports des engrais minéraux N, P, K, et Ca et les teneurs en fer ou en argile des sols :

¢ l'accumulation des lipides est étroitement liée a 1'acidité de sol. Pour des sols organiques,
la teneur en lipides augmente de 0,4 a 16 g/ 100 g de sol quand le pH passe de 7,9 a 3.5
(Jambuetal., 1978) ;

o toute fertilisation minérale qui n'accentue pas l'acidité du sol accélere le "turnover” des
lipides (Jambu et al., 1987 ; Ambles et al., 1990) ;

e la teneur en lipides des sols varie en raison inverse de la teneur en fer libre (Fustec et al.,
1981) ;

e enfin l'addition d'argile tout comme la dessiccation du sol (Magnoux, 1982) est
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accompagnée d'une diminution des taux de lipides libres en favorisant I'oxydation des
lipides ; l'argile semble favoriser la diversité et l'activité microbienne d'une part et
I'absorption de certains composés lipidiques (alcool, cétones et méme hydrocarbures)

d'autre part.

Origine et nature des lipides

Dans les profils pédologiques, les lipides se localisent essentiellement dans les
horizons superficiels et ne semblent guére migrer (Andreyev et al., 1981 ; Stevenson, 1982
Ziegler, 1989). Ainsi, dans les podzols, ils sont presque absents des horizon B,. Magnoux
(1982) a cité que plus de 90 % des lipides du sol se trouvent dans les horizons A et A,.
Comme la matiere organique du sol, la distribution des lipides est en partie liée au fait que ce
sont essenticllement des produits résiduels issus des végétaux (Jambu et al., 1978). Les
plantes apportent surtout les lipides venant des tissus de protection (cuticules). Ce sont alors
des composés a longue chaine dont le nombre de carbone est supérieur a C,,. Mais les
végétaux fournissent également des lipides cellulaires a chalne courte, surtout en C¢ et C,q.
Notons cependant qu'il y a toujours une contribution des micro-organismes et tous les autres
groupes d'organismes vivants qui produisent les lipides pour leur propres fonctionnement
métabolique ou protection superficielle tels que vers de terre, insectes, etc. Bien que ces
organismes contiennent jusqua 10 % de lipides (Dinel et al. 1990), leur contribution reste

modeste compte tenu de la faible proportion de la matiére organique du sol qu'ils constituent.

Les études concernant la nature des lipides dans le sol sont quasi-inexistantes. En
effet, pour comprendre les mécanismes d'action des lipides sur certaines propriétés des sols
telles que la structure, mouillabilité, rétention en eau, stabilisation de la matiere organique,
etc., la nature et l'état dans lequel se trouvent les lipides ont autant d'importance que les

teneurs quantitatives

L'extraction des lipides des sols (Wang et al., 1969) nous montre que ceux-ci se
trouvent a 1'état libre et associé a la matiere minérale et humique (cf. protocole d'extraction).
Les fractions libres et associ€ées vont donner a peu prés les mémes familles de composés
lipidiques avec, bien entendu, des variations quantitatives (Ntsikoussalabongui, 1983).

D'apres Coulibaly (1984), les lipides associés représenteraint de 17 a 47 % de lipides totaux.

Tous les composés lipidiques n'ont pas la méme réactivité et en conséquence leurs
actions sur les propriétés de sol sera différente. En procédant a plusieurs extractions avec

différents solvants a polarité croissante sur une colonne de silice, Jambu et al., (1985 et 1987)
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et Ambles et al., (1989, 1990, 1991 et 1993) distinguent :

o une fraction neutre et peu polaire ; elle est obtenue par €lution a I'éther diéthylique puis au
chloroforme, constituée essentiellement d'hydrocarbures, d'esters, de glycérides et
d'alcools ;

e une fraction acide, plus polaire que la précédente, obtenue comme précédemment apres
neutralisation du support chromatographique par l'acide formique (4 % dans 1'éther),
constituée de monoacides gras et d'acides plus complexes, d'alcools et de cétones ;

e une fraction polaire éluée par une solution chloroformique de méthanol (10 %) ; cette
fraction, mal connue, est probablement constituée de composés complexes plus

polymérisés.

La proportion de ces différentes fractions dépend du type de solvant de l'extraction et
du type de sol. Néanmoins, les données synthétisées au tableau XXV montrent qu'en général,

la fraction polaire est dominante ; sauf dans le chernozem (sol peu évolué).

Tableau XXV. Distribution des lipides polaires et non-polaires dans les horizons de
surface de différents types de sols. Données exprimées en pour cent des lipides totaux.

Sol Horizon Fraction polaire Référence
Fraction Fraction Fraction polaire
neutre acide plus complexe

Rendzine Ap 38,6 49,01 12.2

(plaine vendéene)

Sol lessivé dégradé Al 29,6 56.4 14.0 Extrait de
Coulibaly. 1984

Podzol Al 29,6 433 27.0

(landes du Médoc)

Podzol Al 19,2 54,4 26.4

(landes de Gascogne)

Glaeysol Ab 482 518 Fridland, 1982 :
Dinel et al.. 1990

Chernozem A1 62,3 37.1

Sol brun semi-désert 429 57.1

Sol rouge 30 70
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Toutefois, Coulibaly (1984) et Dinel et al., (1990) notent qu'en milieu anaérobie, la
fraction neutre est toujours plus importante que la fraction acide. Il semblerait que les lipides
polaires, qui sont les plus oxygénés, soient caractéristiques de la maturation de la matiere

organique et de sols évolués.
Réle des lipides sur la structure du sol

C'est a la fraction polaire que plusieurs chercheurs attribuent 1'action stabilisatrice des
lipides sur les agrégats du sol en diminuant leur mouillabilité et en augmentant leur cohésion.
La stabilisation semble étre essentiellement un phénoméne de surface suite a la formation
d'un film de molécules orientées en surface (Coulibaly, 1984). Seules les molécules polaires,
capables de s'organiser ainsi, ont des propriétés stabilisantes. Ces propriétés sont d'autant plus
marquées que les molécules sont plus polaires et a plus longues chaines carbonées, ce qui
pourrait conduire & la formation de films protecteurs mieux organisés et & caractére
hydrophobe plus marqué. Cette formation pourrait étre a l'origine de la diminution de la
mouillabilité par un phénomeéne de "Water Repellency" . Ce phénomene est souvent observé
dans beaucoup de sols sableux mondiaux et dans des sols incendiés ou aprés passage de feux
(Debano et al., 1970 ; Watson et Lety, 1970 ; McGhie et Ponser, 1980 ; 1981 ; King, 1981 ;
Giovannini et al.,1983 ; Giovannini et Lucchesi, 1983 et 1984 ; Mallik et Rahman, 1985 ;
.Ma'shum et Farmer, 1985 ; Ma'shum et al., 1988 ; Dekker et Jungerius, 1990).

Cependant, plusieurs auteurs ont démontré que les composés aliphatiques a longue
chaine constituent une partie importante des lipides associés au complexe argilo-humique
(Blondeau et Kalinowiski, 1986 ; Schnitzer et al, 1986 ; Schnitzer et Schulten, 1989 ;
Schnitzer et Schuppli, 1989). Ces fractions hydrophobes contribuent également a la stabilité
des agrégats dans l'eau (Capriel et al, 1990 ; Dinel et al, 1991). Ceci a été expliqué par le fait
qu'elles limitent les phénomenes d'explosion provoquée par les forces capillaires (Sullivan,
1990).
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3.2. RESULTATS ET DISCUSSION

Dans cette partie, on déterminera les taux des lipides dans les déchets urbains et dans
les sols. La composition chimique, la nature et le fractionnement granulométrique des lipides

seront également étudiés en fonction des traitements organiques.
3.2.1. Teneurs en lipides des déchets organiques

Les teneurs en lipides libres des boues, du compost et de la paille de blé sont
respectivement 11,3 ; 2,2 et 1,7 % de la matiere seche (tableau XXVI ). Au regard des
données bibliographiques (tableau XXIII et XXIV), la matiere seche des boues est
comparable a celle des aiguilles de pin ou avec certaines tourbes oligotrophes ; la mati¢re

séche du compost est semblable a celle de la paille de mais ou a certaines tourbes eutrophes.

Compte tenu des teneurs en matiére organique de ces déchets, les teneurs relatives en
lipides (tableau XXVI) montrent que :

e le taux des lipides dans la matiere organique est 2,5 fois plus élevé dans le cas des boues
que dans le cas des composts ;

o la mati¢re organique de la paille de bl¢ est plus pauvre en lipides que celle du sol sableux.

Tableau XXVI. Valeurs moyennes des teneurs en lipides libres des déchets organiques

Lipides libres en pour cent

Type de déchet de la matiere s€che de la mati¢re organique
Boues de station d'épuration 11,3 +023 23
Compost d'ordures ménageres 2,2 +007 9

Paille de blé 1,7 20,11 1,8
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3.2.2. Composition élémentaire des lipides libres extraits des sols et des déchets

Les dosages élémentaires du carbone, de l'azote et de I'hydrogene contenus dans les
lipides libres ont été réalisés a l'auto-analyseur élémentaire CHN LECO 600. Les teneurs,
données en pourcentage, sont regroupées dans le tableau XX VII.

Tableau XX VIIL Composition élémentaire des lipides libres de sol sableux et de déchets
organiques. Chaque valeur est la moyenne de 3 a 6 répétitions.

Eléments constituants (en % des lipides libres)*

Matériel C N H O**
Sol :

To 69,84 0,46 9,14 20,56
By 73,62 0,56 10,62 15,20
Co 71,34 0,51 9,89 18,27
Déchet :

Boues 72,71 0,64 10,41 16,24
Compost 74,24 0,37 8,56 16,82
Paille de blé 72,34 0,34 9,64 17,27

*  ['analyse de variance pour chaque élément ne montre pas de différence significative sauf pour
l'azote contenu dans les boues.
** . loxygéne est calculé par différence.

Ces résultats indiquent que :

e les lipides libres sont essentiellement formés de carbone, d'oxygéne et d'’hydrogéne et
qu'ils ne contiennent que de traces d'azote. Les teneurs en carbone trouvées sont
particulierement élevées, en moyenne 71.7 % (figure 17) ;

e la composition élémentaire des lipides libres extraits du sol sont semblables a ceux
trouvés dans les lipides libres de boues et de compost ou de paille de blé.

Ces valeurs obtenues a partir d'une extraction dans chloroforme sont du méme ordre
de grandeur que celles trouvées pour les lipides libres extraits d'un podzol par un mélange
d'acétate d'éthyle-éther de pétrole (Jambu et al., 1978). Cependant, Bailly (1985) cite que la
teneur en carbone des lipides varie en fonction du type de sol et du degré de polarité du
solvant utilisé pour l'extraction. Fridland (1982) donne des teneurs en carbone des lipides
variant de 50 a 80 % en fonction du solvant organique utilisé. Sciacovelli et al. (1977) ont
également montré que le pourcentage de carbone des lipides peut passer de 67 a 81 % pour un

méme échantillon de sol, selon le mode d'extraction.
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3.2.3. Teneurs en lipides des sols

Les résultats d'extraction des lipides totaux et libres des sols sont présentés dans le
tableau XX VIII. Dans ces expériences, on a fait figurer un sol viticole de méme composition
granulométrique et situé pres des dispositifs expérimentaux. De méme, la teneur en lipides du
sol limono-argileux provenant de Nimes et utilis€ dans les expériences d'incubation a été
mesurée. Ce sont des valeurs moyennes de 3 répétitions par sol, hors essai, et de 2 répétitions
par parcelle pour les sols des dispositifs "mais” et "pommes de terre".

Tableau XX VIII. Valeurs moyennes des teneurs en lipides des sols

nbre. de  Carbone Lipides**
répitit. total Totaux Libres  Associés*
Rapport
—————————————————— g/ 100 g sol sec ------------- (Lipides
/Carbone)
Dispositif ''pommes de terre"
Ty (témoin) 8 1,20 0,074 d 0047 ¢ 0027 ¢ 0,06
Co (compost 10t/ha/2ans) 8 1,40 0,095 ¢ 0,063 4 0.032 b 0,07
Bo (boues 10t/ha/2ans) 8 1,50 0,119 b 0,080 ¢ 0,039 b 0,08
Dispositif ''mais"
T (témoin) 6 1,36 0,086 cd 0,069 cd 0,017 d 0,06
Bio (boues 10t/ha/an) 6 1,40 0,125 b 0,093 b 0,034 b 0,09
Bioo (boues 100t/ha/2ans) 6 3,03 0427 a 0,303 a 0,124 a 0,14
Sol sableux chaulé 3 1,04 0,042 ¢ 0,035 7 0,007 e 0,04
sous mafs
Sol sableux 3 0,6 0,024 f 0,022 ¢ 0,002 e 0,04
SOus vigne
Sol limono-argileux 3 0,7 0,019 f 0,015 g 0004 ¢ 0,027

** Pour chaque colonne, les valeurs poriant des lettires communes ne sont pas significatives au seutl de 95 %.
* Les lipides associés érant calculés par différence : Toraux - Libres.

3.2.3.1. Lipides totaux

Les plus faibles teneurs en lipides totaux ont été trouvés dans le sol limono-argileux et
dans le sol sableux sous vigne. Ces teneurs, inférieures aux intervalles de variation des lipides

souvent citeés dans la littérature, ne montrent pas de différences significatives entre elles.
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Les quantités des lipides totaux trouvés dans toutes les autres parcelles de sols sableux
varient suivant les traitements de 0,042 2 0,427 g/100 g sol :

e la valeur trouvée pour le sol sableux chaulé (sous mais) est relativement faible. Le
chaulage favorise la décomposition de lipides (Jambu et al., 1987 ; Ambles et al., 1990) ;

o les valeurs correspondantes aux parcelles témoin (T, et T) et aux parcelles ayant re¢u des
doses modérées de boues ou de compost ( 10 t/ha tous les ans ou les 2 ans) s'échelonnent
entre 0,074 et 0,125 g/100 g sol. Ces valeurs sont semblables a celles citées pour les sols
gris bruns par Fridland (1982), ou encore par Jambu et al. (1978) pour le mull calcique ;

e les valeurs correspondantes aux parcelles ayant regue des doses massives de boues
(100 t/ha tous les 2 ans) sont particulicrement élevées. Elles sont du méme ordre de
grandeur que celles trouvées dans des sols de Toundra ou pour certains sols hydromorphes
de type anmoor calcique (Jambu et al., 1978).

La comparaison entre les traitements des deux dispositifs expérimentaux montre que :

o les teneurs en lipides totaux des parcelles témoin (T, et T ) sont du méme ordre de

grandeur ;

e ces teneurs ont tendance a augmenter dans le cas d'apport de compost urbain : dans les
parcelles C,, il y a une accumulation significative par rapport aux parcelles T, et non
significative par rapport aux parcelles T. Ceci pourrait s'expliquer par le fait que les
pailles de mais cultivé sur la parcelle T, contient autant des lipides que le compost ;

o les boues ont induit, indépendamment du type de culture, une accumulation significative
. en lipides. Ainsi, dans les parcelles boues portant des pommes de terre et les parcelles B,
cultivées en mais, 1'augmentation de la teneur en lipides est significative. Dans ce dernier
cas, l'accumulation en lipides sur les parcelles B, est d'autant plus remarquable que la
teneur en carbone total du sol est identique a celle des parcelles témoin T.

» dans les parcelles B, recevant 100 tonnes de boues, 1'augmentation des teneurs en lipides
est spectaculaire, les teneurs observées étant 5 fois plus importantes que dans les parcelles

témoin.
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3.2.3.2. Lipides libres et associés

Les quantités de lipides libres et associés obtenues pour les parcelles hors essais sont
trés faibles et ne permettent pas d'établir des effets €ventuels de type de sol ou de culture sur

les teneurs en lipides.

Dans les deux dispositifs, les teneurs en lipides associées aux parcelles traitées par les
boues ou les composts sont du méme ordre de grandeur mais significativement supérieures a
celles des parcelles témoin. Pour les lipides libres, cette différence n'est significative que si les

deux dispositifs sont pris séparément.

Pour toutes les parcelles étudiées, la droite de régression entre la teneur en lipides

libres Y, et en lipides totaux Y, (figure 18) est :
Y =070 Yr

Les valeurs observées sur le dispositif se situent entre les valeurs extrémes signalées dans la
littérature (75 a 66 %).

L'accumulation des lipides dans un sol sableux dont la teneur en argile est trés faible
(<4 %) devrait se trouver essentiellement dans la matiére organique. L'expression des
quantités des lipides totaux en fonction des quantités de carbone (moyennes parcellaires :
tableau XXVIII) fait ressortir que suivant le cas, le taux des lipides varient de 2,7 % pour le
sol limoneux argileux jusqua 14,1 % pour le sol B,,. On constate également que
l'augmentation de la teneur en carbone total dans un sol sableux est synonyme d'une
accumulation en lipides ; mais avec des proportions différentes selon le type d'amendement
organique ou de culture. Ainsi, a teneurs égales en carbone, le sol limono-argileux est plus
pauvre en lipides que le sol sableux. L'apport de boues au sol sableux enrichit aussi
significativement le carbone total en lipides, ceci est d'autant plus important que la dose est
massive : les lipides augmentent de 6,2 a 14,1 % du carbone respectif des parcelles témoin et
des parcelles avec boues (100t). La modification de la nature du carbone total a été également
démontrée pour un sol limoneux (Hohla et al, 1978) : durant 6 ans d'apport de boues, la
quantité de lipides passe de 1,7 & 11,9 % du carbone total, inversement, le carbone de
carbohydrates décroit de 18 & 10 % du carbone total. Par contre, I'apport de composts ne
modifie pas significativement la proportion de lipides contenus dans la matiére organique du
sol sableux, bien que les teneurs en lipides totaux et notamment associés aient &été
augmentées. Ce comportement différentiel de l'accumulation des lipides sera précisé au

paragraphe suivant.
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3.2.4. Relations entre les teneurs en lipides et en carbone des sols

Quand on rapporte les valeurs des lipides totaux aux teneurs en carbone total pour
toutes les parcelles étudiées sur sol sableux (figure 19a), on distingue deux ensembles de
points se rapportant l'un aux parcelles t€moin et aux parcelles recevant du compost, l'autre

aux parcelles recevant de boues.

o Pour la premiere famille de points, la teneur en lipides totaux Y| est & relier a la teneur en

carbone du sol (Cy) par la relation :
Y;=0,09C;-0,03

o Pour les parcelles recevant des boues de station, les teneurs en lipides totaux de la matiere

organique stabilisée exprimée en g/100 g de carbone sont liées par l'expression :
Y =0,18C;-0,14

Pour les lipides libres, on obtient les mémes types de relations (figure 19b) puisqu'il existe

une étroite correlation entre les lipides libres et totaux (figure 18).

De ces résultats, on retiendra que :

o l'effet du compost sur le taux des lipides est semblable a leffet des restitutions végétales
(pommes de terre, mais, vigne) ;
o un effet spécifique des boues apportées parce que les taux de lipides augmentent

beaucoup plus vite que les taux de carbone.

L'accumulation des lipides dans les parcelles boues parait en contradiction avec le bilan
résiduel des lipides et de carbone. En effet, les quantités de lipides libres et de carbone
apportées pendant 18 ans d'expérience dans le cas des parcelles boues (100 t/ha/2ans) sont
respectivement de 100 et 252 tonnes par hectare, alors que les valeurs actuellement trouvées
dans le sol sont de 1'ordre de 7,8 tonnes pour les lipides libres et 78 tonnes pour le carbone. Si
on compare ces valeurs a celles du sol témoin, on trouve un taux résiduel de 17 % pour le
carbone et de 6 % pour les lipides libres. Il ressort que l'accumulation des lipides totaux est

accompagné par une dégradation trés rapides des lipides libres.
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Figure 19. Relations entre |a teneur en carbone total et la teneur en lipides
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3.2.5. Minéralisation des lipides libres en incubation au laboratoire

Afin de contréler I'nypothese annoncée au paragraphe précédent, on a conduit des
expériences d'incubation et de munéralisation des lipides libres contenus dans les boues, le
compost et la paille dans le sable, le sol témoin du dispositif et sur un sol limono-argileux
provenant de la région de Nimes. Les principaux résultats obtenus au bout de 16 semaines

d'incubation sont rassemblés dans le tableau XXIX.

Tableau XXIX. Valeurs de carbone total et des lipides libres des matériaux, aux temps 0
et aprés 16 semaines d'incubation au laboratoire.

Carbone total Perte Lipides libres Perte
(g / 100g matériel) % initial (g / 100g matériel) % 1nitial

Traitement t=0 t=16 t=0 t=16
Boues + quartz 1,07 0,88 17,8 0,430 0,168 60,3
Compost + quartz 0,51 0,43 15,7 0,084 0,035 58.3
Paille + quartz 1,7 1,48 12,9 0,057 0,030 47.4
Sol sableux 1,04 0,89 14,4 0,042 0,021 50.0
Sol sableux + boues 2,07 1,53 26,1 0.470 0,165 64.9
Sol sableux + compost 1,51 1,33 11,9 0,123 0,065 4772
Sol sableux + paille 2,71 1,99 26,6 0.103 0,049 52.4
Sol limoneux argileux 0,70 0,65 7,1 0,019 0,009 52,6

Sur les lipides libres, on remarque une diminution importante des quantités initialement
présentes dans les matériaux. Pour tous les substrats organiques étudiés, le stock de lipides
restant représente 50 % ou moins du stock initial. Pour les boues, on note une disparition de
plus de 60 % des lipides apportés. Parallelement a cette observation, on note que la quantité de
carbone dégradé est relativement faible. Pour les boues, environ 20 % du carbone apporté a été

minéralise.

Sur le tableau XXIX bis, on constate pour les boues, par exemple, que les variations
des rapports lipides libres / carbone au début et a la fin d'incubation sont d'une grandeur

importante (0,40 > 0,20). Cette grandeur de variation indique que l'accumulation des lipides au
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champ (rapport lipides / carbone est de 0,14 pour By > 0,06 pour les témoin) est compatible

avec une biodégradabilité plus importante des lipides que d'autres forme de carbone.

Tableau XXIX bis. Proportions des lipides libres dans le carbone des matériaux
d'incubation au laboratoire.

Rapport lipides libres / carbone total

Matériaux Début d'incubation  Fin d'incubation
Boues + quartz 0,40 0,20
Compost + quartz 0,16 0,08
Paille + quartz 0,03 ' 0,02
Sol sableux 0,04 0,02
Sol sableux + boues 0,23 0,11
Sol sableux + compost 0,08 0,05
Sol sableux + paille 0,04 0,02
Sol limoneux argileux 0,03 0,01

En conclusion, ces expériences montrent que la transformation de la fraction lipidique
libre est rapide, pratiquement indépendante du milieu d'incubation et importante. Comme les
mesures des teneurs en lipides sont effectuées 2 ans aprés les apports de boues, on peut donc
admettre que la fraction lipidique contenu dans les boues a ¢té fortement dégradée car les
conditions au champs (température moyenne élevée, contraintes hydriques faibles par suite de
I'rrigation) sont favorables a la minéralisation. D'autre part, on constate que, par rapport au sol
témoin, la teneur en lipides associés du sol Bjg est augmentée de 630 % contre 396 % pour
les lipides libres (tableau XXVIII). Ce qui peut signifier que la minéralisation intense des
lipides libres est accompagnée d'une transformation en lipides associés qui sont plus stables.
1l est trés vraisemblable que le produit de dégradation des lipides joue un role protecteur vis

a vis de la minéralisation de carbone en augmentant son caractéere hydrophobe.
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3.2.6. Distribution granulométrique des lipides dans les sols

Dans le paragraphe précédent, nous avons observé que les apports répétés de déchets
urbains au sol entrainent, a long terme, l'accumulation de matieére organique et de lipides.
Comme pour le carbone, il s'agit de savoir si I'accumulation apparente de lipides correspond a
une localisation préférentielle dans les fractions fines. Rappelons que les lipides (libres ou

associés) liés a la fraction argileuse sont considérés plus stables.

Dans le tableaux XXX, on a report¢ les teneurs en lipides totaux des fractions
granulométriques 0 - 2 um, 2 - 50 um et 50 - 2000 um obtenues par ultrasons sur les sols
témoins et recevant des composts. Dans le tableau XXXI, les teneurs en carbone et en lipides
du sol recevant 100 tonnes de boues et fractionné par agitation avec des billes de verres sont

rassemblées.

Tableau XXX. Répartition granulométrique des lipides totaux dans les parcelles T et C,
des dispositifs expérimentaux. Fractionnement avec sonification.

Sol Fraction  Masse Carbone Lipides totaux
(um) (mg/g  (mg/g (mg/g (mg/g (%du (%du  (%du
sola 105 fraction) fraction) sol) lipides carbone carbone
°C) tot. du total) fraction)
sol)
T 0-2 7.2 91,3 7.15 0,05 4.3 7.6 7.8
2-50 109 56,4 55 0,55 478 849 9,8
50-2000 876,4 7,7 0,63 0,55 47.8 8.49 8.2
Somme 1,15 8.6
Sol N.F.* 1,29 9.5
Co 0-2 5,56 109.,6 7,03 0,04 3.8 6.6 6.4
2-50 84 57.8 5,36 045 4167 9.26 10,0
50-2000 903 6,7 0,61 055 5093 9.1 9.1
Somme 1,04 9
Sol N.F.* 1,02 8,72

* Sol N.F. = sol non fractionné

Pour toutes les fractions le rapport quantités de lipides / quantités de carbone sont
sensiblement constants et voisins de la valeur observée sur le sol entier. Il semblerait toutefois
que les fractions les plus fines soient relativement moins riches en lipides que les fractions plus
grossieres. On constate également que la répartion granulométrique des lipides dans les deux

sols est sensiblement la méme.
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Pour le traitement Bq, ce sont les fractions les plus fines qui sont enrichies en lipides,

30,4 et 20,3 mg par gramme de fraction O - 2 pm, 2 - 20 pm. Les lipides li€s aux fractions fines

représentent 75 % de la quantité des lipides totaux a comparer aux 69 % pour le carbone total.

La proportion de lipides par rapport aux teneurs en C de la fraction trouvée dans les fractions

supérieures a 20 um est & peu pres constante, en moyenne 13,6 %. En revanche, les fractions

les plus fines présentent une valeur nettement plus élevée, 18,5 %.. Cette valeur est trés proche

du coefficient angulaire de la droite reliant les quantités de lipides totaux a la teneur en carbone

du sol (figure 19a).

Tableau XXXI. Répartitions du carbone et des lipides totaux dans les fractions
granulométriques de la parcelle (B1oo) du dispositif expérimental sous mais.
Fractionnement avec agitation (24 h) et billes de verre.

Concentration  Quantité Concentration Quantité
Fraction Masse en C en C C en Lipides en Lipides Lipides
Lipides  (en % (en %
(um) (mg/g (mg/g (mg/g (% du (mg/g (mg/g  Lipides Carbone
sol) fraction) sol) C total) fraction) sol) totaux) fraction)
18.5
0-2 683 165 11,27 42 30,41 2,08 456
2-20 66,3 112 7,43 27 20,3 1.35 29,6 18.2
20 - 50 90,02 343 3,06 11 4,6 0,42 9,2 13.7
50 - 100 39,58 35,5 1,41 5 4.9 0,19 42 13.5
100 - 200 73,23 17,8 1,30 5 2,58 0,19 42 14.6
200-500 45485 3 1,36 5 0,3 0,15 3.3 11
500-1000 157,30 3,9 0,61 2,5 0,5 0,08 1.7 13
1000 - 2000 50,21 12,5 0,63 2,5 2 0,10 2.2 15.9
humidité 11,37
Somme 1000,7 27,07 4.56 16.9
Sol N F .* 1000 28,87 434 15.00

* Sol N.F. = sol non fractionné
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Compte tenu des teneurs élevées en lipides des boues (11 % de la M.S)), cette
accumulation n'est pas surprenante. L'accumulation trouvée dans les fractions fines serait due
a une incorporation dans les substances humiques stables et/ou a des phénomenes d'adsorption
qui induiraient des changements de conformation et, par voie de conséquence, une protection
vis-a-vis de la dégradation microbienne. L'existence de ces deux mécanismes de stabilisation
a été montrée par plusieurs chercheurs (Chassin et Calvet, 1984 ; Wershaw, 1989 ; Schnitzer
et Neyroud, 1975 cité par Bailly, 1985 ; Dinel et al., 1990).

3.2.7. Répartition granulométrique des lipides dans les boues

On a reporté dans le tableau XXXII, la répartition granulométrique des lipides libres
dans les boues. Comme pour le carbone, on note que les fractions les plus fines ne contiennent
qu'une faible proportion de lipides libres, 27 % environ. Pour les fractions les plus grossieres
qui sont peu représentées dans le sol, on remarque que ce sont les fractions les plus grossiéres

qui sont les plus riches en lipides.

Tableau XXXII. Répartition des lipides libres dans les fractions granulométriques des
boues. Fractionnement avec sonification.

Concentration Quantité
Fraction Masse en Lipides en Lipides  Lipides Lipides
(um) (mg/g (mg/g (mg/g (en%  (en %
boues fraction) boues) Lipides Carbone
a 105 °QC) totaux)  total)
0-2 132,66 1498 19,87 19 37
2-20 77,47 108.8 8,43 8 35.6
20 - 50 162,5 77,4 12,58 12 28.5
50-100 78,26 84,2 6,56 6,3 28.4
100 - 200 1412 84.8 11,98 11.5 27
200 - 500 279,39 94 4 26,37 25 28.6
500 - 1000 55,61 194.2 10,80 10 39
1000 - 2000 51,17 156,3 8,00 7.7 39
Somme 104.6 32
Boues non 105,5 34

fractionnées.

Quantitativement, c'est surtout la fraction 200 - SO0 um qui contient le plus de lipides,
(~ 30 %, suivie des fractions 0 - 2 um (~ 20 %), 20 - 50 um (~ 13 %)).

Si l'on examine la quantité de lipides contenue dans 100 g de carbone organique (~ 200
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g de matiére organique) on constate que ce sont les fractions les plus grossieres et les plus fines
qui sont les plus riches, de 36 a 39 %. Pour toutes les autres fractions, ce rapport peut étre
considéré comme constant et égal a 28. Globalement, on retrouve sur toutes les fractions une

valeur proche de celle obtenue sur la boue non fractionnée, 32 en moyenne contre 34.

4. SYNTHESE

Les résultats obtenus ont montré que les composts et les boues contiennent des
quantités de lipides assez différents 10 et 25 % de la matiere organique. Les lipides totaux et
libres trouvés dans les sols de dispositif longue duré étudié ne sont corréiés ni avec le pH, ni
avec l'extractibilit¢ des composés humiques. Par contre, ils sont signiticativement corrélés
avec les teneurs en carbone total. A partir de ces correlations, on a mis en évidence que les
apports des composts ne modifient pas la proportion des lipides de la matiére organique des
sols. A ce titre, l'effet de compost peut étre considéreé similaire aux effets des restitutions
végétales. En revanche, le taux des lipides augmente beaucoup plus vite que le taux de
carbone dans les parcelles recevant des boues toutes doses confondues. La proportion de
lipides contenus dans la matiére organique est a relier a la nature des amendements organiques
apportés puisque les quantités trouvées sont deux fois plus importantes dans le cas des boues

que dans le cas des composts.

En comparant les quantités cumulées de lipides apportés par les boues a celles trouvées
actuellement dans les sols, on a montré que la dégradation des lipides libres est importante. Ce
qui a été confirmé par les expériences d'incubation des boues. Les quantités des lipides
trouvées au bout de 4 mois d'incubation au laboratoire représentent moins de 40 % des
quantités initiales. Parallélement a cela, 'augmentation des teneurs en lipides associés des sols
au champ est plus importante que l'augmentation en lipides libres. On est amener a admettre
que la minéralisation rapide des lipides libres est accompagnée d' une accumulation des lipides

associés.

1l en résulte que l'hypothése d'une accumulation de lipides due a une accumulation de boues
non transformées est peu vraisemblable puisque les composés lipidiques libres presentent un
fort taux de minéralisation et que l'on note une accumulation des lipides associés, qui par

définition, sont liés aux argiles et aux substances humiques.

Cette conclusion permet d'ailleurs de comprendre les résultats du fractionnement

granulométrique et de I'extractibilité. L'étude de la répartition granulométrique des lipides dans
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les sols montre que I'accumulation de ces composés se fait dans les fractions les plus fines ou la
matiére organique se trouve stabilisée. En ce qui concerne l'extractibilité du carbone, la
présence d'une matiere organique transformée et de boues non transformées devrait se traduire
par une augmentation de carbone extractible par la soude car la solubilité du carbone dans les
boues est élevée, de l'ordre de 30 a 35 % a rapprocher des 25 % observées sur la parcelle
témoin. Expérimentalement, on observe néanmoins une chute importante de l'extractibilité du
carbone dans les parcelles recevant 10 ou 100 tonnes de boues, environ 30 %. Cette
diminution de I'extractibilité du carbone pourrait étre due a un enrichissement en lipides de la
matiére organique native par absorption hydrophobe selon les mécanismes développé dans le
modéle de Wershaw (1989) et Calvet (1989).

Compte tenu de ces résultats obtenus dans ce travail, mais aussi de ceux publiés par
ailleurs (Dinel et al., 1991 et 1990 ; Boyd et Sommers, 1990 ; Preston et al., 1987 ; Gonzales-
Villa et Martin, 1985), il est admis que les substances humiques stabilisées dans les sols a partir
de boues présentent un caractére aliphatique prononcé. La vérification de cette hypothése
nécessiterait des études complémentaires par des méthodes physiques (RMN, IRTF,
spectroscopie de masse,...) ou le caractere aliphatique prononcé des substances humiques

stabilisées suite a des apports de boues peut €tre quantifié.

Ces résultats sont compatibles avec notre hypothése selon laquelle /'accumulation de
lipides est un facteur de stabilisation de la matiére organique par augmentation de son

caractere hydrophobe.
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©)

EFFET DE L'APPORT DE DECHETS URBAINS SUR LES PROPRIETES DE
SURFACE

1. INTRODUCTION

Dans le chapitre précédent, il a été mis en évidence que l'augmentation de la teneur en
matiére organique de sols recevant des boues ou des composts se traduisait par une diminution
importante de l'extractibilité des acides humiques. Dans le cas des parcelles compost, cette
diminution a ¢été expliqueé par la faible solubilisation sodique des acides humiques de
composts. Dans le cas des parcelles traitées par des boues, ce phénomeéne a été attribué a une
stabilisation des acides humiques des sols par des lipides apportés dans les boues.
Parallélement, on a montré que le carbone total de ces parcelles est considérablement enrichi
en lipides et que dans les parcelles By, plus de 45 % des lipides totaux sont associés a la

fraction 0 -2 um.

Dans ce chapitre, on veut vérifier si l'enrichissement en lipides des tractions organo-
argileuses O - 2 pm, induit une hydrophobicité et par voie de conséquences, une dimiution de
la mouillabilité. On présentra successivement les variations des angles de contact solide-

liquide, des énergies de surface et de pouvoir accepteur-donneur d'eléctrons des fractions 0 - 2

pm.

2. RESULTATS EXPERIMENTAUX

Les principes de la méthode de mesure de I'énergie de surface des associations organo-
minérales a été présentée dans le premier chapitre. Comme cela est indiqué dans cette partie, le
calcul de cette grandeur par la détermination des angles de contact solide-liquide nécessite des
surfaces présentant une rugosité moyenne faible. Dans nos conditions expérimentales,
l'utilisation de cette méthode a été validée pour les dépdts orientés sur lames de verre
d'associations organominérales O - 2 um (Chassin 1979 ; Chassin et al., 1986, Jouany et
Chassin, 1987 ; Jouany et al., 1990 ; Jouany, 1991 ; Chenu et al., 1992).

2.1. Mesure des angles de contact
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2.1.1. Variation des mesures

On a reporté dans les tableaux XXXIII et XXXIV, les valeurs des angles de contact
(exprimés en degré) entre la phase organo-argileuse extraite des différents traitements étudiés
et l'eau, le glycérol et l'a-bromonaphtalene. Pour tous les traitements, les résultats sont la
moyenne de plusieurs répétitions : 25 pour l'eau, 14 pour le glycérol et 8 pour l'o-

bromonaphtaléne.

C'est ainsi que la variabilité des mesures est la plus €élevée avec l'eau : elle est comprise
entre 1 ° et 7 °. Ces variations se situent dans I'é¢tendue habituellement observée pour des
mesures de O eau-surfaces argileuses (Giese et al, 1989). Pour le glycérol et l'a-
bromonaphtaléne, la répétabilité des mesures est meilleure et la variabilité des mesures est
comprise entre 1 et 5 °. La viscosité et les interactions non polaires qui sont relativement
grandes pour le glycérol et I'a-bromonaphtaléne conferent a ces deux liquides une pression
d'étalement tres faible ; ce qui permet d'obtenir des valeurs d'angles de contact solides-liquide-

air précises et avec une meilleure répétabilité.
2.1.2. Effet des différents traitements

Les angles de contact solide- oi-bromonaphtaléne varient peu avec les traitements, de 8
a 20 ° Ceci signifie que les forces de Lifshitz - van der Waals sont peu modifiées par

l'accumulation ou la disparition de matiére organique.

Avec le glycérol, on note que les apports de compost et de boues augmentent en
général, l'angle de contact solide-liquide. En revanche, la diminution de la teneur en matiére
organique (parcelle vigne et parcelle mais témoin) se traduit par des valeurs de 6 plus faibles.

Avec l'eau, les valeurs observées varient de 20 a4 60 °, ce qui signifie que toutes les
surfaces organo-argileuses ne sont pas parfaitement mouillables et ceci, quel que soit le

traitement étudié.

Sur la figure 20, les angles de contact mesurés avec l'eau sont représentés en fonction
de la teneur en carbone des fractions organo-argileuses. On constate que pour tous les
traitements confondus, il y a une correlation significatve (p < 0,02), mais avec une grande
dispersion (r = 0,55). Si les deux dispositifs sont pris séparément, on trouve des relations
linéaires significatives avec des variabilités relativement faibles : r = 0,64 a p < 0,06 pour le

dispositif "pommes de terre" et r = 0,75 a p < 0,03 pour le dispositif "mais".
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Tableau XXXIII. Valeurs moyennes d'angles de contact (exprimés en degrés) mesurés avec trois liquides sur
des dépots orientés des fractions organo-argileuses de sol sableux. [Dispositif ''pommes de terre'].

Parcelles avec compost

liquide Parcelles témoin Parcelles avec boues
(10t/ha/2ans) (10 t/ha/2ans)

Top To3 Toq By Bos Bog Cop Cos Coq
a-bromo- 11,63 8,25 12,00 20,00 13,00 19,63 13,13 11,63 11,63
naphtaléne 11,92 +1.04 +2,51 +141 +0,76 £1,06 +1.81 +1,19 £1,92
eau 23,77 45,00 48,82 61,32 61.50 56.05 60,68 40,09 53,64
+]1,48 £3.85 +2.75 +3,15 +1,5 +6,8 +3,55 +7.88 +3.17
glycérol 53,85 57,92 66.62 65,69 67.00 65,92 72,00 65,38 08,92
£1.86 15.39 +1.45 13.54 1,00 1386 11,68 12,02 +1.85
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Tableau XXXIV. Valeurs moyennes d'angles de contact (exprimés en degrés) mesurés avec trois liquides sur des dépots orientés des
fractions organo-argileuses des sols sableux. [Dispositif '"'mais" et parcelles sous vigne].

liquide parcelles témoin sous vigne parcelles témoin sous mais parcelles sous mais avec :
(10t de boues/ha/an ) (100t de boues/ha/2ans)

Vs Vs Vs, T, Ts Ty Bio4 Blos  Bioiz  Bjooz  Bjoos  Bjeos
a-bromo- 13,88 11,13 11,25 12,25 12,75 12,88 12,50 14,63 14,50 15,00 14,63 15,00
naphtaléne +0.64 +0,83 +0,71 +0,71 0,89 +0,83 +0,53 10,92 +0,53 +0,93 +0,74 0,76
eau 40,18 32,00 28,59 37,00 25,32 24,73 21,18 4032 39,14 4791 59,77 48,59
+147 +1.23 +1.99 £218 +1,09 +0,46 +25 +1.64 +2,61 +5.81 +1.48 £3,07
glycérol 31,00 36,38 41,08 46,69 49,15 4585 48,38 58,46 61,15 61,00 66,38 60.69
+0.82 1176 1112 +0.75 £2.27 1107 +1,89 +0,97 +1.52 +2,45 1214 +1,97




(g) en degré

Figure 20. Angles de contact 8 solide—eau (exprimés en degré)
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2. Détermination de I'énergie de surface des associations organo-argileuses de sols

Dans les tableaux XXXV et XXXVI, sont reportées les valeurs des parameétres

caractérisant I'énergie de surface. La signification des symboles utilisés est la suivante :

'YSLW

YsP

YT et vy

YSA B

composante non polaire de I'énergie de surface de Lifchitz - Van der Waals.
En présence d'eau ou en suspension, les forces de dispersion de London

représentent environ 90 % de cette composante

composante polaire de ['énergie de surface. Ces valeurs résultent de
différentes forces (liaisons coulombiennes, liaisons hydrogene...) et sont
calculées en supposant que I'énergie d'interaction entre les forces polaires du

solide et du liquide sont données par la moyenne géométrique ;
pouvoirs accepteur et donneur d'électrons dans la théorie de Van Oss. En
présence d'eau, les forces polaires acido-basiques sont les plus importantes de

la composante polaire de I'énergie de surface |

c'est la moyenne géométrique de Y.* et Y,

Ces valeurs ont été calculées pour chaque détermination de l'angle de contact. Elles

sont caractérisées par leur valeur moyenne et leur €cart-type, ce dernier étant plus important

pour Y, qui découle directement des mesures de l'angle de contact eau - solide.



Tableau XXXV. Valeurs moyennes des énergies de surface (mJ/m?) des fractions organo-argileuses

de sols sableux . [Dispositif "pommes de terre'].

Parameétre Parcelles témoin Parcelles avec boues Parcelles avec compost
(10t /ha /2 ans) (10t / ha / 2 ans)
To2 Tos Tos B, Bos Bos Coz Cos Cos
Y 43.47 43.94 43.40 40.48 43.27 41.85 43.23 43.49 43.47
£0.30 +0.12 £0.40 £0.44 £0.13 £0.27 £0.32 +0.18 £0.30
YsF 17.66 17.57 17.16 11.44 15.96 13.87 10.84 15.35 14.52
+2.45 +5.35 +2.71 +3.04 +/.49 +3.70 +/.81 +/.74 +1.73
Yshe 17.78 18.07 14.13 11.23 11.14 12.84 9.02 9.95 11.88
+1.31 +4.7 +/.35 +2.05 +2.27 +2.48 +/.2 +3 +1.56
Ys* 15.17 14.24 17.24 7.06 8.57 10.88 10.77 12.30 14.76
1018 104 10.34 1172 10.80 L L0600 +0.93 +0.53
Ys 504 574 2.90 447 3.62 3.80 1.89 2.01 241
+0.23 0.7 i0.18 10.40 1041 10.46 0.1 £0.27 +0.21
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Tableau XXXVI. Valeurs moyennes des énergies de surface (mJ/m?) des fractions organo-minérales des sols sableux témoin et
amendés par les boues. [Dispositif ""mais" et parcelles sous vigne].

Paramétre parcelles témoin sous vigne parcelles témoin sous mais parcelles sous mais avec :
(10t de boues /ha / an ) (100t de boues /ha /2 ans )
Vs Vg Vs T, Ts Ty Bjos Blos  Biog Blooz  Biooz  Bioos
AR 4311 43.57 43.55 43.39 4331 43.29 43.35 42.97 43.00 42.89 42.97 42.90
£0.12 £0.12 £0.10 011 £0.15 £0.14 £0.09 +0.18 £0.10 £0.18 £0.15 £0.15
Vs 22.03 26.03 27.60 23.58 29.16 2941 30.72 22.08 22.64 17.89 11.38 17.51
£0.79 £0.59 £0.90 +1.43 £0.45 £0./8 £0.9] £0.89 +1.39 £3.2] £0.76 £1.71
Ysh® 20.27 25.89 27.54 23.50 27.63 28.55 28.93 20.18 19 .47 16.72 10.90 16.52
£1.29 £0.8 £0.97 £1.13 +1.03 +0.43 £1.18 +0.98 £1.45 £3.0 +1.07 +1.75
Ys* 5.69 11.30 15.22 13.27 21.96 20.07 23.63 18.38 2140 14.10 8.20 13.36
\ )" 1019 028 10,24 10.24 011 1027 0.3 036 +0.83 10.38 1051
Vs 18.06 14.82 12.46 10.40 8.69 10.16 8.85 5.54 443 4.96 3.60 511

+0.07 +0.12 10.1 +0.08 +0.19 +0.09 10,16 +0.11 10.26 +0.29 +0.23 £0.28
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3. DISCUSSION DES RESULTATS

3.1. Forces de Lifshitz van der Waals

Pour tous les traitements, les valeurs de la composante non polaire y,"¥ sont comprises
entre 40 et 43 mJ/m?. Les coefficients de variation observées sur cette grandeur sont faibles, de
l'ordre de 0,5 %. Les valeurs de Y% se situent aux environs de 40 mJ/m?. Elles sont similaires a
celles signalées par Janczuk et al. (1989 et 1990), mesurées sur des argiles extraits de
chernozéme et sur de la montmorillonite (43, 35 et 41 mJ/m?). Pour cette derniére, les traveaux
de Norris et al. (1992). ont montré que la fixation de différents composés organiques ou
especes cationiques n'influence pas cette grandeur. Ces valeurs se situent dans l'intervalle des
valeurs mesurées par d'autres auteurs, de 20 a 25 pour le teflon et le polyéthyléne, de 50 a 60
pour des solides minéraux et polymeres organiques fortement fonctionnalisés. Des valeurs plus
importantes considérées comme trop €levées ont €té signalées sur la silice et les argiles
(Chassin et al., 1977 et 1986 ; Schultz et al., 1977aetb).

3.2. Variations des forces polaires

Les valeurs de ¥,* et ¥ qui sont liées aux sites ayant des propriétés accepteur et
donneur d'électrons (interactions acido-basiques entre le liquide et la surface solide) présentent
une plus grande variabilité que celles observées pour la composante apolaire liée aux forces de
Lifshitz van der Waals. On remarque toutefois que la composante polaire Y, varie selon le
traitement et qu'elle décroit des parcelles témoins aux parcelles recevant des composts et des
boues. Cette variation est la traduction de 'augmentation de l'angle de contact entre la phase
solide et I'eau.

D'une fagon générale, pour les solides argileux les propriétés acido-basiques sont reliées
aux zones de rupture des feuillets, en particulier aux électrons non appariés des oxygenes. Pour
les substances humiques, les propriétés acido-basiques sont a relier aux fonctions (COO-, OH-,
NH,,...) et aux cations polyvalents qui leurs sont associés.

Les variations de y,* et ¥, peuvent également €tre a rechercher dans l'accumulation de
lipides car, par définition, y," =Y, = O pour les solides apolaires, c'est-a-dire ne contenant pas
de fonctions chimiques polaires. Ainsi, avec l'accumulation de lipides riches en carbone et
moins riches en groupements fonctionnels, on tendrait vers des solides peu polaires. Bien que
les mesures de 6 n'aient pas été réalisées en fonction de la teneur en lipides des fractions
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granulométriques, il est légitime de représenter les valeurs de v,*, v, et v.*® en fonction de la

teneur en lipides des sols pour les raisons suivantes :

o les fractions O - 2 um contiennent une portion importante du carbone total de sols, de 31 a

47 % (cf. bilan théorique du carbone) ;
o les teneurs en carbone et en lipides totaux des sols sont fortement corrélées (figure 19) ;

o les teneurs en lipides totaux trouvées dans la matiére organique, déterminées sur les sols
entiers (9 a 17 % du carbone total) et sur les fractions 0 - 2 um (7 a 18,5 % du carbone

total) sont trés voisines.

Dans le dispositif "pommes de terre”, on note que le pouvoir donneur d'électrons (V)
varie peu (tableau XXXV). Initialement faible, de l'ordre de 4 mJ/m?, il diminue a 2 mJ/m? dans
les parcelles compost. En revanche, on observe que c'est surtout la variation du pouvoir
accepteur d'électrons (ys") qui entraine la variation de la composante polaire de I'énergie de
surface. Quand Ila teneur en carbone croit, Y*® et v* diminuent (figures 21a et 22a). Dans ce
cas, la diminution de la teneur en matiere organique du sol se traduirait par une augmentation
sensible des surfaces minérales avec augmentation des sites acido-basiques accepteurs
d'électrons (OH , AI**, Fe**|..). De ce fait, les interactions de type liaisons hydrogéne seront
plus nombreuses et la mouillabilité sera accrue. Avec les composts contenant des quantités
importantes de composés alcalinisants (pH > 8), la légere augmentation de pH dans le sol se
traduira par une saturation des sites accepteur d'électrons par la fonction OH. Pour les
parcelles boues (By), ou le pH du sol est voisin de la neutralité, on peut également imaginer des
mécanismes semblables avec la fixation de composés ayant des fonctions donneur d'électrons
(Base de Lewis) comme l'azote. C'est ainsi que pourrait s'expliquer l'augmentation des teneurs
en azote de la matiére organique qui s'est accumulée par suite des apports de boues riches en

composeés azotes.

Dans le dispositif "mais" recevant des boues a la dose de 10 et 100 tonnes par hectare,
les valeurs mesurés pour ¥:*8, v;* et ¥, en fonction de la teneur en carbone de la fraction utilisée
pour les mesures sont dispersées (figures 21b et 22b). On observe néanmoins que
l'accumulation de carbone provenant des boues se traduit par une diminution de ¥, v,* et v,
Une représentation de ces parametres en fonction des teneurs en lipides donne les mémes
variations (figures 23b et 24b). La variabilité observée sur les valeurs de y,™ et v, est plus faible
quand on calcule la valeur de la composante polaire y*®. La encore, la diminution de y®
observée traduit la diminution de la mouillabilité des associations organo-argileuses mesurées

par les angles de contact eau - solide.
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Figure 22. Pouvoir accepteur—donneur d'électrons (y,* ; 7,”) en fonction
de la teneur en carbone des fractions organo-argileuses (0 — 2 um|.
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Figure 23. Energie de surface polaire (7.”) et non polaire (7'“")

des fractions organo-—argileuses (0 — 2 um) en fonction de
la teneur en lipides totaux.
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Figure 24. Pouvoir accepteur—donneur d'électrons {7'+ et 7.') des
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Contrairement aux observations sur le dispositif "pomme de terre" (figures 23a et 24b),
on note que la diminution de la composante polaire traduit une covariation de y,* et de v, Il y
a donc une réduction globale du nombre de sites acido-basiques, c'est-a-dire une diminution
des groupements fonctionnels donneur-accepteur d'électrons. Cette observation traduit
l'accumulation de lipides dans la matiére organique pour lesquels la prédominance des
groupements apolaires doit conduire, a la limite, a y,* =y, = 0.

4. SYNTHESE

Sur les dispositifs étudiés, les mesures d'énergie de surface des fractions organo-
argileuses 0 - 2 um mettent en évidence que les différents traitements ont peu d'influence sur la
composante apolaire résultant de forces de Lifshitz - Van der Waals. Ces résultats sont
équivalents a ceux observés par Norris et al. (1992) qui ont mis en évidence que les
intéractions de ce type sur les smectites sont peu ou pas modifiées par la fixation de toute une

variété d'ammonium quaternaires.

En revanche, on note que l'accumulation de matiére organique issue de compost ou de
. boues se traduit par une augmentation de I'hydrophobie des associations organo-minérales O -
2 um. Une étude du pouvoir donneur-accepteur d'électrons est compatible avec deux
mécanismes différents, I'un lié au blocage des sites accepteurs d'électrons ou acide de Lewis
(Al*, oxyhydroxydes, phase minérale,...) sur le dispositif "pomme de terre", l'autre lié au

masquage des sites acido-basiques et a I'accumulation de composés lipidiques.

Ces résultats mettent en évidence que les apports de composts ou de boues urbains
augmentent l'hydrophobicité de sols par accumulation des lipides et par blocage des sites
accepteur-donneur d'eléctrons. Toutefois, 1'apport de déchets a des doses agronomiques a peu
de répercussion sur la mouillabilité de sols. Dans nos conditions expérimentales au champ, on
retiendra que l'accumulation des lipides a des teneurs égales ou inférieurs a 0,125g/100 g de sol
(valeur moyenne trouvée dans les parcelles boues 10t) n'influence pas les caractéristiques
physiques étudiées (mouillabilité, rétention d'eau,...). En revanche, 'accumulation des lipides a
des teneurs de l'ordre de 0,300g/100g de sol diminue considérablement la mouillabilité de sols.

Dans les études d'absorption des composés organiques polluants hydrophobes
(pesticides, carbures polyaromatiques ou PAH, polychlorobiphenils ou PCB,....) la matiere
organique des sols se comporte comme un milieu lipophile (Sullivan, 1990) avec, comme

conséquences, des faibles énergies d'adsorption et des isothermes linéaires. Dans une synthése
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générale Werschaw (1986 et 1989) montre que toutes ces observations peuvent s'appliquer sur
la base d'un modeéle membranaire ou la partie interne des substances humiques est constituée de

chaines lipophiles ;

A la base de ces mécanismes, les lipides peuvent étre a l'origine d'une stabilisation
biologique des substances humiques en augmentant leur caractére hydrophobe comme
l'aromatisation (diminution du caractére hydrophile par stabilisation électronique) et le blocage
des sites accepteurs d'eléctrons (ions, charges de repture des feuillets d'argile, miéraux a charge
variable, ..) par les groupes donneurs d'eléctrons (COO-, OH-, NH, ). Dans cette
interprétation, on admet l'existence de trois voies pour la stabilisation biologique des
substances humiques (aromatisation, complexation et accumulation de lipides) conduisant a
une diminution globale du caractére hydrophile avec un caracteére lipophile de plus en plus

marqué.
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IV. SYNTHESE GENERALE ET CONCLUSION



Au terme de 16 et 18 ans d'expériences en plein champ, les apports répétés de boues
résiduaires et de composts d'ordures ménageres se traduisent par une augmentation de la
teneur en matiére organique des sols. Dans les parcelles recevant du compost, le taux de
carbone résiduel (Qrestante / Qapportée) est en moyenne de 30 %. Dans les parcelles recevant des
boues, ce taux est d'environ 20 % sous culture de pommes de terre et de 8 a 17 % sous culture
de mais irriguée. Ces résultats confirment la valeur agronomique de ces déchets qui est
souvent citée dans la littérature. A ce titre, ils doivent étre considérés comme des

amendements organiques comparables aux amendements traditionnels.

Compte tenu de I'nétérogéniété du terrain d'expérimentation, les différences des taux du
carbone résiduel dans le traitement "composts" d'une part et les traitements "boues" d'autre
part ne sont pas significatives. Toutefois, la tendance de différenciation qui a été observée
pourrait étre en relation avec la nature de la matiére organique apportée. Le compost contient
des quantités importantes de matieres organiques peu ou pas fermentescibles (lignine, charbon,
fragment de bois, etc...), alors que les boues biologiques sont essentiellement constituées de
composés lipidiques et de corps microbiens (composés protéiques, polysaccharidiques, etc...)
relativement biodégradables. Les faibles valeurs de carbone résiduel observées dans le cas
d'apports des boues peuvent également se justifier par une disparition du carbone par érosion.
Cette possibilité sera ultérieurement développée dans le bilan des métaux-traces apportés.

Pour les boues, les taux du carbone résiduel sous culture de mais ont été
significativement différents. Cette différence pourrait s'expliquer par les doses appliquées, la
faible valeur correspend aux apports de 10 t/ha tous les ans, alors que la valeur relativement
élevée est liée aux apports de 100 t/ha tous les deux ans. /I semblerait que les boues apportées

a fortes doses ont un effet protecteur vis-a-vis de la dégradation de la matiére organique.

A coté de ces résultats, un autre objectif de ce travail était de savoir comment

I'augmentation de la teneur en matiére organique se traduit sur les propriétés du sol.

e Pour les apports a doses modérées (10 tonnes de matiére séche), les augmentations de
teneur en matiére organique entrainent peu ou pas de modifications significatives sur les
caractéristiques physiques étudiées (capacité de rétention en eau, vitesse de réhumectation,
agrégation, etc.). Ceci peut se comprendre aisément car l'augmentation de stock de la matiere

organique a la suite de ces apports ne représente que 20 % de la matiere organique endogéne.
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Dans ce cas, la dilution de cette matiere organique exogene, la conception de l'essai (doses
d'apport, dimensions des parcelles, etc...) et I'hétérogénéité du site (sol caillouteux, pente,

etc..) peuvent masquer les effets différentiels de cette augmentation.

En revanche, les propriétés chimiques du sol ont été significativement modifiées. Dans
le dispositif "pommes de terre”, ou les apports sont de 10 tonnes par hectare, les résultats
obtenus ont montré une augmentation de la capacité d'échange cationique, du pH dans le cas
des parcelles composts, et des teneurs en €léments fertilisants et certains €léments en traces. La
capacité d'échange cationique du sol (3,15 méq/100 g sol) a augmenté de 22 % dans les
parcelles recevant des composts et de 24 % dans les parcelles recevant des boues. Pour ces
derniéres, on a également observé une augmentation importante des teneurs en calcium
échangeable, en phosphore assimilable et des accumulations significatives de la plupart des
¢léments en traces (Cd, Cu, Mn, Pb et Zn). En se référant a la répartition de ces métaux dans le
profil 0 - 1 m sur le dispositif "mais", le déficit de bilan calculé pour les parcelles boues (10 t)
va de 30 a 70 % des quantités apportées, ce qui pourrait s'expliquer par des transports

particulaires associés a des phénomeénes d'érosion (Gomez et al, 1992).

Pour le pH, les effets observés diffeérent selon les conditions expérimentales. Sur une
période de temps courte (4 mois d'incubation au laboratoire), ['apport de compost ne modifie
pas le pH. Inversement, on observe sur les expériences a long terme une alcalinisation avec une
augmentation du pH d'environ 0,3 unité. Pour les apports de boues, on a observé une
acidification du sol a court terme, le pH initial du sol diminuant de 0.5 unité. Dans les
expériences de longue durée, les apports de boues ne se traduisaient pas par des effets

significatifs sur le pH.

o Pour les apports massifs des boues (100 t'ha/2 ans), des modifications profondes sur

I'ensemble des propriétés du sol ont €té mises en évidence.

Pour les propriétés physiques, on note une augmentation importante de la rétention en
eau . de 120 % a la capacité de rétention au champ et de 300 % au point de flétrissement. Par
contre, la réserve en eau utile du sol (RFU) est inchangée. Ceci est compatible avec les
observations faites au microscope, sur des lames minces, ou l'augmentation de la teneur en
matieére organique se traduit par la formation d'agrégats plus grossiers avec incorporation
sélective des particules les plus fines. Ainsi, l'augmentation relative des micro-agrégats
traduirait la formation de micropores non drainés a forte pression (15 bars) sans altérer la
macroporosité. Cette microporosité serait également a l'origine de la formation des agrégats.
Selon les considérations théoriques de Coughlin et al. (1982) et de Elbirli et al. (1982), ce
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serait les forces capillaires entre les particules qui entraineraient un rapprochement et un

phénomeéne de coalescence des particules les plus fines lors des phénomeénes de dessiccation.

Dans une deuxiéme partie, on a analysé les effets des apports de déchets sur les
propriétés de la matiére organique (répartition granulométrique, teneur en lipides,
extractibilité, énergie de surface) pour en déduire d'éventuels mécanismes de

stabilisation.

Les résultats sur la caractérisation des lipides totaux dans les sols ont montré que
l'augmentation de la teneur en matiére organique entraine des accumulations importantes de
ces composés. La teneur en lipides totaux des sols témoins varie de 0,074 a 0,086 g/100 g de
sol. Dans les sols recevant des boues, ces teneurs sont augmentées, suivant la dose, de 40 %
(10 t/ha) a 400 % (100 t/ha).; cette augmentation est de 28 % dans les parcelles recevant des
composts. Pour ces dernieres, la proportion des lipides dans la matiére organique n'a cependant
pas augmenté de fagon significative par rapport aux parcelles témoins. Pour les deux
traitements "témoin" et "compost”, la teneur moyerm‘e en lipides est de 3 g/100 g matiére
organique. En revanche pour les traitements boues, les proportions de lipides vont, selon la
dose, de 4,5 a 7 g pour 100 g de matiére organique. Pour les différents traitements, on a

montré 'existence des relations linéaires entre I'accumulation des lipides et de carbone.
Pour les traitements boues toutes doses confondues :
(lipides totaux = 0,18 carbone total - 0,14 ; r? = 0,95***)

Pour les traitements témoin et compost :

(lipides totaux = 0,09 carbone total - 0,03 ; r2 = 0,93***).

Pour les sols recevant des boues, cela signifie qu'il y a un enrichissement du carbone

en lipides.

Dans toutes les parcelles boues du dispositif "mais", on a également montré que par
rapport au témoin, l'augmentation des lipides associés est deux fois plus importante que pour
les lipides libres. Dans le dispositif "pommes de terre", ou les itinéraires techniques (irrigation,
désherbage, réstitutions de végétaux, nature de la matiére organnique apportée, etc...) semblent

moins favorables a la minéralisation, on n'a pas observé cette tendance. Les taux de lipides
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libres résiduels, calculés a l'hectare, sont de 3 a 6 % dans les différentes parcelles recevant des
boues ; ces taux sont de loin inférieurs aux taux du carbone résiduel dans ces parcelles. Par
ailleurs, les expériences d'incubation dans des conditions controlées ont montré
qu'indépendamment des types de sol la minéralisation des lipides libres est trés rapide : au
bout de 4 mois d'incubation des boues, on a noté une disparition de 60 % des lipides libres
initialement apportés, alors que la disparition du carbone est en moyenne de 20 %. Ces
résultats suggerent que les lipides libres ont une biodégradabilité plus importante que
d'autres formes de carbone et que celte biodégradabilite est accompagnée d'une
augmentation préférentielle des lipides associés qui, par définition, sont liés aux argiles et

aux substances humiques.

Rappelons que la minéralisation rapide des lipides libres n'est pas en contradiction avec
l'enrichissement de la matiere organique en lipides au champ. En effet, suite aux apports de
boues, la quantité de lipides libres trouvée dans les parcelles "boues" ne représente au
maximum que 6 % des quantités des lipides apportées au terme de I'expérience. Autrement dit,
un rapport lipides / carbone de 0,20 (li¢ a une disparaition de 60 % des lipides en incubation,
cf. tableau XXIX) est tout a fait compatible avec un rapport de 0,10 (tableauXXVIII) issu

d'une disparition de 96 % des lipides libres au champ.

Le fractionnement granulométrique des sols des parcelles "témoin" |, "compost" et
"100 tonnes de boues" a montré que les répartitions granulométriques de la matiere organique
dans le sol témoin et le sol "compost" sont comparables. Les teneurs en carbone des fractions
0-2um et 2-50um sont, respectivement, de 123 et 57 %o pour le traitement témoin et de
122 et 59 %o pour le traitement compost. Ceci représente environ 31 et 45 % du carbone total
pour la parcelle témoin et 35 et 43 % pour la parcelle compost. Par contre, I'augmentation de
la teneur en matiere organique dans la parcelle boues se traduit par une augmentation
spectaculaire des quantités de carbone et de lipides associés aux fractions fines. Pour la seule
fraction O - 2 um, ces quantités représentent respectivement 29 et 5.4 t/ha, a rapprocher des
6,4 et 0,13 t/ha dans le cas de la parcelle témoin.

La question posée était de savoir si la richesse en lipides de la fraction organo-
argileuse suite aux apports des boues, augmente I'hydrophobicit¢é de la matiére

organique.
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Pour vérifier cette hypothese, la nature hydrophobe de cette matiére organique a été
étudiée en déterminant l'énergie de surface des fractions organo-argileuse 0 - 2 um a partir de
mesures des angles de contact 6 solide-liquide. En premiére approximation, les variations des
valeurs de 6 de 20 a 60° observées avec l'eau sont en accord avec une augmentation de

I'hydrophobicité des sols recevant des boues ou des composts.

Les déterminations de ['énergie de surface des fractions fines ont mis en évidence que
laccumulation de matiére organique issue de boues ou de compost ne modifie pas la
composante apolaire (Y,1W) résultant de forces de Lifshitz - van der Waals, qui est sensiblement
de l'ordre de 42 mJ/m2, et ceci quel que soit le traitement. En revanche, les interactions polaires
diminuent considérablement, puisque la composante polaire (V,B) de I'énergie de surface
diminue de 18 a 9 mJ/m? dans le cas du dispositif "pommes de terre" et de 29 a 11 mJ/m? dans
le cas du dispositif "mais". La diminution de la composante polaire ne semble pas avoir la

méme origine pour les deux dispositifs :

- pour le dispositif mais, la diminution de y,AB associée a des apports de 100 t de boues traduit
une covariation des sites accepteurs et donneurs d'électrons (y,” et y,"). Cette observation
s'explique par l'accumulation des lipides dans la matiére organique pour lesquels la
prédominance des groupements apolaires conduit, a la limite, a y,;* = v, = 0. Cette
hypotheése vient renforcer les observations selon lesquelles les substances humiques extraites
des boues ou des sols traités avec des boues ont un caractere aliphatique trés prononcé
(Boyd et Sommers, 1990 ; Dinel et al., 1987).

- pour le dispositif "pommes de terre”, la diminution de la composante polaire de I'énergie de
surface serait surtout due a une diminution des sites accepteurs d'électrons (y,*). Cette
diminution de v,* a été expliquée par la fixation des cations alors que la variation de vy, peut
s'expliquer par une saturation des sites acides de Lewis (y,*) par la fonction OH, car le pH de

ces parcelles est relativement alcalin.

En définitive, la diminution de la composante polaire de I'énergie de surface par
accumulation des lipides ou par blocage des sites accepteurs et donneurs d'électrons
(y,* et Y,;) rend apparemment la matiere organique moins riche en groupemels fonctionnels.
Cette observation est en accord avec la diminution de la solubilité, dans les solvants alcalins,

de la matiere organique des sols recevant des boues ou des composts.

Ainsi, les apports des composts et des boues se traduisent par une diminution de

I'extractibilité du carbone sous forme d'acides humiques et d'acides fulviques. Par rapport aux
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traitements témoins, cette diminution est de 26 % pour le traitement "compost" et de 20 %
pour le traitement "boues" sous culture de mais. Le traitement "boues" sous culture de
pommes de terre, n'entraine que la diminution de la proportion du carbone extrait sous forme
d'acides fulviques, de l'ordre de 30 %. Toutefois, la diminution de I'extractibilité ne semble pas
avoir la méme explication pour les deux traitements "compost” et boues". Ceci peut se
comprendre par la solubilité alcaline de la matiere organique des boues, composts et sols non
traités. Pour ces matériaux, l'extractibilit¢ du carbone sous forme d'acides humiques est
différente, elle se classe dans l'ordre : boues (33 %) > sols (22%) > composts (11 %). La faible
extractibilité de la matiére organique des sols recevant des composts serait due au faible
caractere acido-basique de la matiére organique des composts, car celle-ci est moins
extractible. En revanche pour les sols recevant des boues, la diminution de I'extractibilité de la
matiére organique stabilisée pourrait €tre due a un enrichissement en lipides de la matiere
organique endogene par adsorption hydrophobe, selon les mécanismes développés par
Wershaw (1986 et 1989). Cet auteur propose que les substances humiques, qui sont les
produits de la dégradation partielle des résidus veégétaux dans le sol, s'organisent en micelles
stabilisées par des liaisons faibles telles que les liaisons hydrogenes, les liaisons 7 et les
interactions de nature hydrophobe. Dans ce modéle développé pour décrire la fixation des
micropolluants organiques trés hydrophobes, la matiére organique du sol est considérée
comme un composé lipophile, dans lequel les composés de type lipides vont étre adsorbés par
effet hydrophobe.

Si l'augmentation de I'hydrophobicité des sols recevant 10 t de boues ou de compost a
pu étre nuancée par les mesures de propriétés de surface, elle n'entraine cependant aucune
conséquence sur la vitesse de réhumectation par remontée capillaire qui est comparable a celle
du sol témoin, de l'ordre de 1 mn/cm. Par contre, la vitesse de réhumectation du sol recevant
100 tonnes des boues est tres lente, 14 minute / cm.

Ainsi, la matiére organique des sols recevant 100 t de boues, associée a la fraction
0 - 2 um, présente un caractére hydrophobe marqué et une faible extractibilité dans les
solvants alcalins, d'une part, et forme des agrégats peu mouillables, d'autre part. Elle

serait donc protégée physiquement et/ou chimiquement par effet hydrophobe des lipides.

Les résultats obtenus dans ce travail ne permettent pas de préciser si la matiére
organique ainsi stabilisée est néoformée ou héritée par simple accumulation des boues.
Plusieurs éléments indiqueraient toutefois que la matiére organique stabilisée n'est pas

héritée de la boue :



» Les résultats des expériences d'incubation, portant sur la minéralisation des lipides libres dans
le sol et les déchets organiques, indiquent une dégradation rapide des lipides. On peut donc
admettre que la fraction lipidique contenue dans les boues a été fortement dégradée car les
conditions au champs sont favorables a la minéralisation. Ceci est compatible avec la forte

augmentation des lipides associés dans les sols recevant des boues.

e L'accumulation d'une matiére organique non transformée dérivant de boues devrait se
traduire par une augmentation de l'extractibilité¢ du carbone par la soude, sous forme d'acides
humiques car sa solubilit¢ dans les boues est plus élevée que sur les sols témoins.
Expérimentalement, on observe néanmoins une chute importante de l'extractibilité du carbone
dans les parcelles 10 ou 100 t de boues. Ce qui indiquerait la présence de matiere organique

néoformée, moins riche en groupements fonctionnels, et non héritée.

Pour confirmer cette hypothése, des expériences utilisant des traceurs ou des
techniques physiques d'analyse de la nature biochimique de cette matiére organique stabilisée
(RMN, IRTF, etc) seraient nécessaires .



133

ANNEXE



134

1. ANALYSES COURANTES DE LABORATOIRE

e Humidité : c'est la quantit€ d'eau perdue par un échantillon de terre ou de déchet organique
séché a lair, chauffé¢ a l'éwuve a 105°C pendant 24 heures. Elle est exprimée en
pourcentage de 1'échantillon.

e pH (eau et KCl) : a l'aide d'un pH-meétre électronique Tacussel, la mesure du pH-eau est
effectuée dans une suspension agitée d'échantillon frais tamis€ & 2 mm (20 g de sol ou 5 g
de déchet/50 ml eau). Ensuite, pH-KCI est mesuré sur la méme suspension aprés avoir
ajouté 3,7 g de KCI.

e Granulométrie : la méthode de la pipette "Robinson" a été employée pour déterminer les
pourcentages de constituants granulométriques fins (argile et limons) des sols.

« Capacité d'échange cationique (CEC) : par la méthode de METSON.

e Humidité équivalente a 1 000 g (pF3) : la méthode de centrifugation.

II. DOSAGE DU CARBONE TOTAL
1. Par coulométrie

Cette technique consiste en une combustion par voie seéche dans un four a 1 200°C sous
courant d'oxygéne. Ce qui permet une oxydation complete du carbone organique et une
décomposition complete des carbonates en CO,. Le dosage de CO, est réalisé dans une cellule
associée 4 un ensemble électronique de coulométrie.

Principe de la méthode

La cellule de mesure contient une solution aqueuse de perchlorate de baryum a 5 %
maintenue a pH constant, voisin de 10, par électrolyse. L'indroduction de gaz carbonique
provoque une diminution du pH, immédiatement compensée par électrolyse. La quantité
d'électricité utilisée pour retour au pH d'équilibre, proportionnelle a la quantité de gaz
carbonique introduit, est mesurée par coulométrie.

Description et fonctionnement

Le chauffage est effectué durant 7 minutes dans un four a induction. L'échauffement de
I'échantillon est provoqué par un ajout de métal dans le creuset. L'oxydation de I'échantillon
se fait simultanément avec celle du métal.

Le carbone est alors transformé en CO et CO,. Il est véhiculé par un courant d'oxygene.
Ce flux gazeux passe dans un four a catalyse contenant de l'oxyde de cuivre maintenu a
900° C afin de transformer le CO en CO,. Par la suite, ces gaz traversent un piege a SO, et
sont entrainés vers la cellule de titrage. La cellule de titrage se compose d'un compartiment
référence (R), d'un compartiment anodique (A) et d'un compartiment cathodique (C) séparés
par des diaphragmes de porcelaine poreuse.



Dans le compartiment (C) ou est injecté le CO,, on trouve une ¢lectrode de verre et une
électrode platine permettant 1'électrolyse de la solution de perchlorate de baryum. Dans le
compartiment anodique contenant 1'électrode platine, on trouve une solution de perchlorate de
baryum a 15 % saturée en carbonate de baryum. Enfin dans la cellule de rétérence, on trouve
une électrode Ag/AgCl (référence de 1'électrode de verre) plongée dans une solution saturée
en chlorure de sodium.

Réactions observées
- Dans le compartiment cathodique :

4 OH- +2 CO, + 2 Ba? > 2 Ba CO, + 2 H,0 (1)
4+ 4H,0 >4 OH- +2 H, 2)

soit globalement { (1) + (2) } :
2CO,+2Ba?* +4e+2H,0—~2BaCO, +2H,
- Dans le compartiment anodique :
2BaCO; > 2Ba>*+2C0O,+ 0, +4e¢"
Avantages de la méthode

Les ditfusions étant empéchées par la présence des diaphragmes en porcelaine, il
convient de considérer ces deux réactions comme indépendantes. La connaissance des
réactions électrochimiques mises en jeu et la possibilit¢ de mesurer exactement la quantité
d'électricité consommée font de cette méthode une méthode absolue.

Par ailleurs, la connaissance des réactions permet facilement de relier a une quantité
d'électricité une quantité de carbone (1 coulomb = 6 g de carbone).

Enfin la grande sensibilit€¢ du coulometre fait que cette technique peut €tre utilisée pour
des microdosages (environ 500 pg de C) ou des macrodosages en mettant entre le four et la
cellule de dosage une pompe diviseuse de gaz.

2. Par I'autoanalysateur élémentaire (CHX-LECO 600)

Le pourcentage total de carbone, d'azote et d'hydrogene de I'échantillon est déterminé
par cette méthode en combustion par voie seche.

Le procédé analytique est le suivant :

- 'analyse s'effectue par combustion d'environ 200 mg d'échantillon de sol sec broyé
finement (inférieur & 200 Um), dans l'oxygene pur, a 950° C. Le CO,, la vapeur d'eau, les
oxydes d'azote, l'azote et les oxydes de soufre sont les composants pouvant provenir de cette
combustion.
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- les oxydes de soufre sont retenus par de la chaux dans un second four, de fagon a
¢viter la formation d'acide sulfurique avec la vapeur d'eau résultant de la combustion. Les gaz
restants sont rassemblés dans un méme volume et sont alors mélangés. Une partie aliquote
(10 cm?) de ce mélange est prélevée pour l'analyse. Cette aliquote est entrainée par de
I'hélium et traverse un train de purification constitué :

. de la tournure de cuivre portée a 800° C pour éliminer l'oxygéne et transformer
les oxydes d'azote en azote gazeux (N,)
. d'ascartine et d'anhydrone pour retenir CO, et H,0.

Le carbone et I'hydrogéne sont alors dosés dans des cellules infrarouges. L'azote est
dosé sur une cellule de conductibilité thermique. Sont pris en compte : le carbone minéral des
carbonates, I'hydrogéne provenant de I'humidité de 1'échantillon et de 'eau d'hydratation des
silicates.

ITI. EXTRACTION DES LIPIDES

Les lipides sont extraits au Soxhlet (schéma V) pendant 48 heures par le chloroforme
(CHCI»).

Les échantillons de sol sont séchés a l'air et tamisés @ 2 mm. Les échantillons de boues
et de composts sont également séchés et broyés a 0,5 mm. Pour un tube extracteur de 200 m]
par exemple, la cartouche correspondante peut contenir de 100 a 150 g de terre ou de 50 a 75
g de déchets urbains.

Les lipides "libres" sont ceux obtenus directement sur l'échantillon. Les lipides
"associ€s” sont obtenus, aprés la destruction de la matrice organo-minérale sur le culot
d'extraction des lipides "libres”.

La destruction de la matrice organo-minérale ainsi que 1'élimination des cations du culot
se font de la maniére suivante :

- dans un bécher en plastique, le culot est mis en contact avec un mélange de HCI-HF
(2,5 % chacun) a froid, a raison de 150 cm3 pour 100 g de terre, durant 48 heures en agitant
de temps en temps.

- ensuite, on filtre sur papier (filtre Ederol n° 13) dans des entonnoirs en plastiques ; le
culot est lavé par H,O jusqua pH 5. Cest sur ce culot séché qu'on extrait les lipides
"associés".

IV. EXTRACTION ET PURIFICATION DES ACIDES HUMIQUES
(protocole d'extraction avec NaOH 0,1 M sous N,)

o 10g de déchets urbains séchés a l'air ont été agités a la température du laboratoire pendant
16 h avec 1 1 de HCI IN. Cette opération permet de décomposer des carbonates libres et
de déplacer les métaux alcalino-terreux. Le sol n'a pas subi cette opération.

o Aprés séparation du surnageant par centrifugation a 850 x g pendant 1 h, le résidu a été
neutralisé 2 pH 7 avec NaOH 1 M. On a ensuite ajouté 1 1 de NaOH 0,1 M ; avec ce type
de protocole, la perte des acides humiques est par définition faible. En revanche, la perte
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d'acides tulviques peut €tre importante ; comme les acides tulviques ne sont pas dosés
dans ce protocole, on ne tient pas compte de cette perte.

« Parallelement 100 g de sol tamisé et séché a l'air ont été additionnds de 1 1. de NaOH 1M.

» La suspension obtenue a été agitée dans une atmosphere d'azote (N,), a la température du
laboratoire pendant 24 h.

» Le surnageant alcalin a été séparé du résidu par centrifugation, acidifié¢ a pH 1 avec HCI 6
M et laissé au repos pendant 24 h.

e Le surnageant (acides fulviques) a €té séparé du coagulat (acides humiques) par
centrifugation.

o Les argiles suspendues ont €té écartées en dissolvant les acides humiques avec un minimum
de KOH 0,1 M sous N, puis en ajoutant KCI pour que le systeme soit 0,3 M en K.

» Apres 4 h de repos, les solides suspendus ont ét€ éliminés par centrifugation.

 La solution claire des acides humiques a ét¢ acidifiée a pH 1 ; ces derniers ont été laissés a
coaguler pendant 24 h puis séparés par centrifugation.

 Les acides humiques ont été agités 3 fois successivement pendant 24 h dans 250 ml HCI-HF
(5 mlHCl 12M + 5 ml HF 30 M + 990 ml d'eau distillée), jusqu'a ce que la teneur en
cendre soit < 1 %.

» Les acides humiques ainsi purifi€s ont ét€ lyophilis€s, pesés et conservés sur un silicagel
dans un dessiccateur a vide.

V. EXTRACTION DES ACIDES HUMIQUES ET FULVIQUES

e 50g de sol séché a l'air et tamisé¢ a 2 mm sont placés dans des tubes de centrifugeuse,
auxquels on ajoute 100 ml de NaOH 0,5N.

» Le mélange est agité par rotation durant 4 h puis centrifugé pendant10) mn a 4 000 tours/mn.
Le surnageant contenant les produits humiques solubilisés est ensuite filtré sur filtre plissé
Ederol N°13:

e Sur une partie aliquote de filtrat, on amene le pH a 1 par addition de HC1 6N. Apres 24 h de
repos, les acides humiques précipités sont centrifugés et rincés au moins 3 tois a 1'eau bi-
permutée afin d'éliminer la plus grande partie des acides fulvigues et des composés
minéraux.

e Les acides humiques sont alors remis en suspension dans l'eau bi-permutée, a l'intérieur d'un
boyau a dialyse Nojax dont les pores ont environ 24 A° de rayon, et placé dans un bain
d'eau également bi-permuté régulierement renouvelé. Aprés 48 h de dialyse continue, on
considére que le reliquat des acides fulviques et d'acide chlorhydrique est alors éliminé.
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e Le produit final est séché a 1'étuve a 40° C jusqu'a poids constant et broyé a 315 um pour
analyse.

« Sur le reste de filtrat, on ajoute quelques gouttes de HC1 6N de maniere a ramener le pH a 7,
cela pour minimiser la fixation du carbone atmosphérique selon la réaction :

2NaOH (filtrat) + CO, (atmosphere) — Na, CO, + H,O

e Les composés obtenus apres séchage (comme précédemment) constituent les acides
humiques et fulviques.

e Comme le temps de filtration de l'extrait sodique €tait long et risquait d'augmenter la

fixation du carbone atmosphérique, le carbone des acides humiques et fulviques a été dosé
avant et apres décarbonatation avec HCI.

VI. PREPARATION DES SURFACES SOLIDES POUR MESURE D'ANGLES DE
CONTACT
1. Extraction de la fraction organo-argileuse (0 - 2 pm)
Un échantillon de 50 g de sol séché a l'air et tamisé a 2 mm, a été immergé durant 2 h
dans environ 100 ml d'eau distillée et soumis aux ultrasons dans un bain-marie pendant 30
mn.

La suspension obtenue est tamisée sous eau a 50 um,

Dans une allonge a sédimentation, la suspension des fractions (0-50 um) est épuisée de
sa fraction (-2 um par siphonage a 30 cm apreés un temps de sédimentation de 24 h.

La fraction < 2 um est débarrassée de l'eau jusqu'a une concentration d'environ
0,025 g/ml par évaporation a 30° C a I'évaporateur rotatif.

2. Préparation des dépots orientés

Des lames de verre sont disposées dans des boites de Pétri arrangées dans un
dessiccateur avec du silicagel.

Sur chaque lame, on dépose 1 ml de la suspension de fraction organo-argileuse préparée
précédemment.

On fait le vide du dessiccateur pendant une semaine, de mani¢re a ramener I'humidité
des surfaces solides a environ 17 %.
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EFFET A LONG TERME D'APPORTS CONTINUS DE DECHETS URBAINS SUR LES

CARACTERISTIQUES DU SOL. CONSEQUENCES SUR LES PROPRIETES DE LA MATIERE
ORGANIQUE EN RELATION AVEC §4 TENEUR EN LIPIDES.

RESUME
Avec I'ets.*,contraintes socio-économiques posées par la stricte élimination de déchets urbains, le
 recyclage agricole de ces déchets représente actuellement en Europe une alternative prioritaire. Par ailleurs, des

études antérieures ont montré que les apports de déchets urbains au sol augmentent le stock orgamque et de ce
fet, peuvent intervenir sur les propriétés du sol. ,

"L'objet de ce travail est 1) de préciser les valeurs agronoquues des boues de station d'épuration et des
composts d'ordures menagéres en étudiant certaines caractéristiques du sol, 2) de vérifier plus précisement si ces
déchets augmentent 1'hydrophobicité de la matiére organique endogine et en conséquence,. modifient ses -
propriétés : organisation spatiale, énergie de surface, rétention en eau, mouillabilité et solubilité alcaline.

Les résultats obtenus aprés 18 ans d‘expérimemations au champ sur sol sableux caillouteux cultivé en
région tempérée, ont montré une augmentation de la teneur en matiére organique, en certains ¢léments minéraux
(P et Ca), de la capacité d'échange cationique et du pH dans I€ cas des composts.

Sur un plan pratique, l'utilisation des composts et des boues permet de maintenir le stock d'humus du
sol.. Les coefficients isohumiques sont compris entre 0,08 et 0,20 pour les boues et entre 0,28 et 0,33 pour les
composts. Pour des apports de boues importants, la rétentlon en ¢au est- profondement modifiée, mais 1a réserve
utile en eau l'est trés pcu ,

Les apports de déchets a doses modérées (10 tonnes de matiére seche/ha) ou a doses massives (100
tonnes de matitre séche/ha/2 ans) entrainent une augmentation de la teneur en lipides totaux et une diminution
de la proportion du carbone extracuble sous forme d'acides humiques et fulv1ques Par rapport aux parcelles
témoins, la diminution de l'ektracublhté est de l'ordre de 25 %. ,

Dans les parcelles recevant des boues, I'accumulation des lipides totaux est plus unportante que
l'augmentemon en carbone total. Elle-traduit unc augmentation préférentielle des lipidés associés auw complexe
ilo-humique. Ceci a été confirmé par des expériences d'incubation au laboratoire. Aprés 16 .semaines
d'mcubaucm des boues, environ 60 % des lipides libres initialement présents ont été biodégradés alors que la
perte en carbone total rie représente que 20 %. De plus, la matiére organique stabilisée dans des agrégats peu
* mouillables est essertiellement localisée dans la fraction 0-2 pm. Elle s¢ manifeste par une diminution
considérable de I'énergie’ de surface A caractére polaire due 4 une réduction globale des interactions de type
acides-bases de Lewis (y* ; ). Cette réduction est compatible avec I'accumulation des hpldes pour lesquels la

prédominance des groupemenis apolaires condult A 1a limite, & Y =7 =0

: C'est ainsi que nous avons proposé que les lipides associés aux argiles et aux substances humiques
puissent jouer par effet hydrophobe un rdle effectif dans la stabilisation de la matiére organique du sol. Ce travail
ne permet cependant pas_de savoir si la matiére organique stabilitée est néoformée ou héritée des boues. Des
analyses fines de la nature biochimique de cette matiére organique seraient nécessaires. Ces analyses ne pourront
étre réalisées que par l'utilisation des isotopes ou des techniques adaptées 4 cet objectif (RMN 13C, GC-MS, ...).

Déchets urbains - Lipides - Sol - Hydrophobicité - Moulllablhté - complexe argllo-hmmque Stabilisation de la
matiére organique





