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RESUME

La caractérisation des particularités des boues de station d'épuration des eaux et la
problématique agro - économique et environnementale liée a leur élimination, ont constitué
les motivations principales de ce travail.

La premiére partie de ce travail est destinée a mesurer la qualité du carbone des
boues, a évaluer sa vitesse de dégradation et a établir des relations entre la qualité de la
matiére organique et sa dégradation afin d'expliquer et de prévoir le comportement du
carbone des boues dans deux sols frequemment répandus dans la région du Midi-Pyrénées.
Dans une seconde partie, la vitesse de minéralisation de l'azote des boues a été
déterminée, ainsi que son potentiel de volatilisation. Afin de conclure I'étude sur le carbone
et l'azote, I'effet de la taille des particules sur la dynamique de dégradation a été évalué.

Finalement, I'évolution des phosphates provenant des boues a été étudiée durant
une expérience d'incubation et leur analyse a été effectuée. La spéciation chimique,
I'extraction séquentielle, les analyses de routine (Olsen, Bray 1, Mehlich 3) et I'extraction par
la plante ont été choisies comme méthodes de caractérisation du P.

La composition densimétrique de la matiére organique a permis d'expliquer les
différences observées dans le dégagement de CO2. L'émission du CO2 a montré une
relation étroite avec la quantité de carbone dans la fraction de densité intermédiaire du
carbone exogéne. La mineralisation de I'azote des boues est conditionnée par la proportion
d'azote ammoniacal, la relation C:N de la boue et par la proportion de carbone dans la
fraction intermédiaire. La volatilisation est en relation directe avec la proportion d'azote
ammoniacal et inversement proportionnelle a la relation C : N de la boue.

Les expériences réalisées afin de déterminer l'effet de la taille des particules ont
montré ['efficacité de ce paramétre en tant qu'outil pour determiner la vitesse de
décomposition d'une boue. Les sources de P testées ont montré des différences
principalement en relation aux fractions de P du sol enrichi. Le phosphate et la boue chaulée
sont les deux sources qui ont le plus enrichi la fraction la plus mobile. Parmi les analyses de
routine, la méthode Mehlich-3 a été confirmée comme la plus adaptée a la détermination
de changements dans la bio-disponibilité du phosphore dans des sols recevant des boues.

Mots clés : carbone, azote, phosphore, boues STEP, minéralisation, fractionnement

densimétrique de la M.O.
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ABSTRACT

Behaviour of Carbon, Nitrogen and Phosphorus present in different biosolids in the
soil. The aim of this work was the characterization of the biosolids and of the agricultural,
economical and environmental problematic derived from their elimination.

The first part of this work is focused in measuring the quality of the organic carbon
present in the biosolids, its degradation speed, as well as to establish the relationships
between both of them in order to explain and predict the behaviour of the carbon of the
biosolids in the two soils most frequent in the region. In the second part, the mineralization
speed and the potential volatilization of the nitrogen of the biosolids were determined. In
order to finish the study on carbon and nitrogen, the effect of particle size on the degradation
dynamics was evaluated.

Finally, the evolution of phosphates of the biosolids was determined by means of an
incubation experiment and the corresponding analyses. To characterize the P, the methods
chosen were the chemical fractionation, sequential extraction, routine analyses (Olsen, Bray
1, Mehlich 3), and vegetal extractions. Organic matter densitometric composition explained
the differences that were observed in the emission of C-CO2. This last aspect was tightly
related to the quantity of carbon in the intermediate density fraction of exogenous carbon.
The availability of the nitrogen in biosolids depends on the proportion of nitrogen in
ammonium form, the ratio C:N of the biosolids and by the proportion of carbon in the
intermediate fraction. The volatilization is directly proportional to the fraction of ammonia
nitrogen and inversely proportional to the ratio C:N in the biosolids

The experiments carried out to ascertain the effect of the particle size showed the
efficiency of this parameter to control the decomposition speed of a biosolid. The different
sources of P that were tested showed differences, mainly in relation to how the different
fractions of P in the soil increased. Phosphate and limed biosolids were the two sources that
most augmented the most labile fraction. Among the different routine analyses, the Mehlich-
3 method was confirmed as the best fit to ascertain the changes in the bioavailability of
phosphorus in the soils receiving biosolids.

Keywords : carbon, phosphorus, biosolids, mineralization, organic matter density

fractionation
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1.1 Contexte:

On ne peut pas commencer ce mémoire sans partir de l'acceptation du fait
que les animaux et les hommes ne peuvent pas vivre sans rejeter dans
I'environnement une fraction, parfois importante, des composés organiques qu'’ils ont
consommeés et transformés par processus métaboliques. C'est un fait que dans les
sociétés organisées, le retour au sol des déchets est pratiqué depuis toujours, tant
pour la valeur fertilisante et amendante de ces déchets, que pour profiter de la
capacité des sols a les épurer (Girard et al. 2005).

Aujourd'hui, s'ajoute une croissante prise de conscience des pouvoirs
publics de la nécessité de protéger les ressources naturelles, par le développement
d'une législation de plus en plus sévére sur le sujet, comme les lois sur l'eau, la
"Directive Nitrates" européenne, mais aussi l'arrété francais du 8 janvier 1998 qui

réglemente I'épandage des boues et le suivi de la qualité des sols.

1.2 Pourquoi la valorisation agricole?

L'élimination des boues est a la charge du producteur de boue qui ne
dispose que de deux possibilités : incinération et valorisation agricole, puisque la
mise en décharge est interdite depuis la derniére loi sur I'eau. Vu les problemes
economiques, techniques et environnementaux que pose lincinération, dans
beaucoup de cas, le retour au sol de ces produits résiduaires organiques est la voie
la plus logique en raison de leur valeur agronomique mais aussi pour éviter des
crises sanitaires et pour boucler le cycle biogéochimique des éléments. Cependant,
l'innocuité de ces produits doit étre garantie. L'appréciation des risques liés a des
déchets épandus aprés traitement ne doit pas reposer uniquement sur la mesure
des éléments en traces totaux, mais doit prendre en compte d'autres risques
éventuels, comme par exemple les flux d'apport. Des informations sur la
biodisponibilité de ces éléments permettraient aussi d'affiner l'appréciation des
risques (Gavalda, 2001 ; Girard et al. 2005).

En conséquence, les épandages agricoles se heurtent aujourd’hui a trois
obstacles.

-. Le premier est d'origine humaine et culturelle car malgré les garanties

d’'innocuité, le recyclage de tels déchets n'est pas toujours bien accepté. Les crises
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auxquelles a été confronté le monde agricole a partir des années '90 rendent les
agriculteurs de plus en plus réticents a la mise en oeuvre de cette pratique (Lupton,
2000).

-. Le second touche effectivement au contréle de [innocuité tant
microbiologique que toxicologique.

-. Le troisiétme, de nature technique, concerne la connaissance de la
biodisponibilité de (ou des) I'élément(s) que I'on souhaite valoriser. Les différents
déchets se présentent sous des natures et des formes physiques trés diverses
(liquides, matiéres en suspension, pates, solides). Cette hétérogénéité s’observe
non seulement entre les différents déchets, mais aussi en fonction de la période de
collecte pour une méme filiére. Ainsi la variabilité apparait au niveau des effluents
d’élevage (dont la composition est influencée par le stockage ou le changement de
régime alimentaire), des effluents issus des usines agroalimentaires, des stations
d’épuration ou des usines de traitement de déchets. Le type et la nature des produits
traités dans ces derniéres, ainsi que les procédés de production, de traitement, et de
stockage, constituent également des sources d'hétérogénéité (Nicolardot et al.,
2003).

1.2.1 Boues et amendements

Les sols agricoles présentent dans la pluspart des cas des bilans négatifs en
matiere organique. La matiére organique est un composant clé des sols car elle en
affecte de nombreuses caractéristiques physiques, chimiques et biologiques. Plus
précisément il convient de mettre en avant le role de la matiere organique sur la
stabilité des agrégats, facteur étroitement liée a la porosité, a la capacité d'infiltration
et a la résistance a I'érosion. De méme, la capacité d'échange cationique et la
rétention hydrique de la matiére organique sont plusieurs fois supérieures a la
fraction minérale du sol. En conséquence, la réserve utile d'eau et la provision des
cations augmentent avec les apports organiques. Les boues sont des produits riches
en carbone organique. Les résidus organiques pauvres en azote ou partiellement
décomposés comme les boues compostées, sont plus stables et contribuent
pendant des périodes plus longues a conférer ces caractéristiques au sols (Alvarez
et al, 1998). Comme l'apport de CaO est un moyen de stabilisation et de désinfection
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des boues d'origine urbaine, certains déchets qui contiennent 20 a 30 % de leur
poids en matiére séche en CaO peuvent étre utilisés comme amendements

basiques.

1.2.2 Boues : sources d'éléments fertilisants

Le recyclage des déchets en agriculture se justifie d'abord par leur valeur
agronomique. lls sont sources d'éléments fertilisants nécessaires aux plantes (N, P,
K, oligo-éléments). En fonction de leur composition chimique, les épandages de
déchets apportent aux sols des quantités d'éléments fertilisants équivalentes a une
fertilisation minérale classique. lls sont alors utilisés, au moins en partie en
substitution, d'engrais a prix en forte croissance comme les engrais azotés. Dans le
cas du phosphore, le recyclage ajoute une valeur complémentaire, liée au fait que le

phosphore est une ressource limitée et non renouvelable.

1.2.3 Fondement de I'étude

L'appréciation de la qualité des produits résiduaires épandus repose non seulement
sur des données garantissant leur innocuité, mais également des données
caractérisant leur valeur agronomique. Celle-ci reste encore mal connue, car
l'introduction de ces produits organiques complique les calculs de doses fertilisantes
essentiellement basées jusqu'ici sur des produits minéraux. En particulier la mise en
place d'une typologie de ces produits résiduaires, sur la base de la connaissance du
lien entre procédé de traitement et valeur agronomique, permettrait de mieux gérer
leur intégration dans les itinéraires culturaux. Des critéres mesurant cette valeur
agronomique doivent étre intégrés au méme titre que les criteres d'innocuité dans
I'appréciation de la qualité des produits (Girard et al. 2005). C'est dans ce but,
qu'est bati notre travail : établir au moyen d’expériences en conditions
contrblées, la dynamique d’évolution du carbone, de I'azote et phosphore
provenant de boues de station d'épuration et identifier des parameétres
susceptibles de servir d’outils de prédiction du comportement des boues dans
le sol. Pour atteindre cet objectif, les dynamiques de minéralisation du carbone et de
I'azote dans des mélanges sol - boue ont étés suivies. Les résultats, intégrés dans
des modeles mathématiques, ont été expliqués par des parameétres de qualité tels

que la composition densimétrique de la matiére organique des boues, afin d'obtenir
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a la fois des modeéles explicatifs et prédictifs du comportement de la boue dans le
sol. La dynamique du phosphore provenant des boues au long de la période
d'incubation est suivie au moyen des spéciations. Ces données sont mises en
relation avec des résultats d'absorption du phosphore par des plantes en pot.
Finalement, tous ces résultats ont servi a comparer les méthodes utilisées en routine
pour évaluer la disponibilité du phosphore. L'intégration de linformation doit
permettre d'établir une typologie des boues selon leur contenu en éléments

fertilisants ou selon leur utilité comme fertilisant ou amendement.

1.2.4 Plan du Travail

Dans un premier chapitre, le manuscrit présente le contexte de I'étude et une
synthése bibliographique sur le devenir du carbone, de I'azote et du phosphore lors
de I'enfouissement des boues.

Le second chapitre décrit d'abord les deux sols (Fluvisol et Boulbénes)
utilisés dans les expériences, les cing boues urbaines ainsi que la boue de lisier de
porc testée. Ensuite les dispositifs d'incubation sont présentées puis les méthodes
d'analyse chimiques ainsi que le traitement statistique des données.

Les troisieme chapitre présente la cinétique de minéralisation du carbone
des sols et les potentiels de minéralisation des boues. Les différences entre sols et
entre boues est évalué par la proportion de carbone potentiellement mineralisable et
par l'estimation de la semi-vie du carbone des boues dans le sol. Dans une seconde
partie, et aprés fractionnement densimétrique du carbone le potentiel de
minéralisation est expliqué a partir des proportions présentes des fractions du
carbone dans les boues. Finalement, dans la boulbéne, I'effet de la taille de particule
sur I'évolution de la matiére organique exogéne est évalué pour la boue granulée.

Le quatrieme chapitre présente le suivi de la minéralisation du azote du sol
et des boues. A partir des données obtenues, des relations entre la composition
densimétrique de la matiére organique et les taux de minéralisation d'azote ont été
établis. La volatilisation d'azote des boues est étudie dans un second expriment. Les
difféerences en volatilisation observées sont ensuite expliqguées par des

caractéristiques du sol, et par les caractéristiques des boues, telles la proportion
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d'azote ammoniacal, le rapport C/N et la composition densimétrique du carbone des
boues.

Le cinquieme chapitre comporte la détermination des diverses formes de P
et la définition de leur bio-disponibilité dans les deux types de sols. Aprés I'ajout des
boues dans les sols, I'évolution du P exogéne dans le sol a été suivie pendant les
périodes d'incubation. Cette étude a été effectuée par spéciation et par niveau de
bio-disponibilité. Des relations entre les formes chimiques et la disponibilité ont
finalement été établies.

Le dernier chapitre est consacré a une discussion générale des résultats et
propose des perspectives d'utilisation de l'information obtenue pour la prévision du
comportement des boues dans le sol en fonction de sa composition et forme
physique.
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1.3 Etude bibliographique

1.3.1 La matiére organique et le carbone du sol

En dehors des sols trés acides ou des sols des régions froides, la matiére
organique est la source d'énergie des premiers étres vivants de la chaine trophique
de la pédofaune. La qualité de la matiére organique influence donc directement la
diversité, I'abondance et I'intensité de I'activité de la flore et de la faune du sol. Cette
activité affecte directement sur les propriétés physiques et chimiques des sols
(Alvarez et al., 1998). Ainsi la faune joue-t-elle un role essentiel dans la formation
des agrégats arrondis a toutes les échelles de l'organisation du sol (Tisdall et Oades,
1982 ; Robert et Chenu, 1991). Les processus d'agrégation et de séquestration du
carbone sont fortement associés (Golchin et al., 1994 ; Angers et Chenu, 1998,
Alvarez et al., 1998 ; Post et Kwon, 2000). Grace aux liaisons chimiques créés entre
matieére minérale et matiére organique, les taux d'agrégation et la stabilité structurale
augmentent avec la teneur en matiére organique (Balesdent et al., 2000 ; Six et al.,
2002). Cela induit une forte porosité et accroit la dynamique des fluides du sol. L'eau
de pluie pénétre alors plus facilement, augmentant la réserve en eau du sol et
diminuant la sensibilité a I'érosion. Le carbone contenu dans la matiere organique
des sols représente la plus grande partie du carbone terrestre. |l constitue le
principal indicateur de la qualité des sols tant pour les propriétés physiques et
chimiques que biologiques des matieres organiques qui le contiennent.

La matiére organique du sol (principalement présente sous formes de
substances humiques), est caractérisée par une capacité d'échange trés importante
(400 a 800 cmolex) kg™), due a la présence de groupements carboxyles fonctionnels
et de phénols. Elle est donc un réservoir réel ou potentiel (suivant le taux de
saturation) de cations nutritifs. La matiére organique est capable de fixer et d'inhiber
des composés (pesticides, xénobiotiques) ou des traces d'éléments minéraux (Al,
Fe, Cu...) en formant des chélates (Robert, 1996).

Les sols sont soumis a un certain nombre de contraintes de nature physique,
chimique et biologique qui peuvent conduire a des dégradations. Ces contraintes
peuvent nuire a la production agricole ou a I'environnement global (Robert, 1996).

D'un point de vue environnemental, la matiére organique du sol augmente les
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propriétés modératrices du sol. Ainsi, elle emmagasine ou méme séquestre le
carbone a partir du CO, (gaz a effet de serre) ; elle augmente le temps de
conservation des réserves d'eau du sol et diminue donc les besoins d'irrigation ; elle
limite le ruissellement et donc diminue les risques d'inondation par I'écrétement des
crues ; elle limite le transfert des polluants par effet de stockage (Robert, 1996,
2002).

D'un point de vue agronomique, la mise en culture des sols induit une chute
de la teneur en carbone et matiére organique (MO). La diminution du carbone et de
la MO dans le sol est la conséquence soit de I'érosion avec exportation des
agrégats, soit du travail du sol conduisent a la minéralisation (Balesdent et al. 2005).
Il'y a donc diminution de la fertilité chimique et une dégradation physique (taux
d'agrégation, stabilité structurale, rétention en eau, perméabilité) et donc une
augmentation de la compactation, des risques d'érosion, et de la sensibilité a la
battance (Taboada et al., 1998).

D'un point de vue chimique, la minéralisation de la matiére organique du sol
libére des éléments fertilisants N et P qui sont associés au carbone dans les
composeés organiques. En agriculture extensive (a faibles entrants), le recyclage des
éléments nutritifs N, P et S, par la décomposition graduelle des résidus végétaux, est
le principal facteur de durabilité (Mayumi Tokura et al, 2002).

La matiére organique du sol a une composition trés complexe et hétérogéne,
et elle est le plus souvent mélangée ou associée aux constituants minéraux du sol.
Elle est constituée par des organismes vivants (protozoaires, champignons,
bactéries, etc.), les substances qu'ils synthétisent et majoritairement par des résidus
organiques principalement d'origine végétale a différents stades de décomposition.
Tout ceci montre que la MO est constituée d'une quantité trés hétérogene de
substances organiques associées aux composantes inorganiques du sol.
Finalement, la teneur en MO des sols se définit sur la partie de I'échantillon de sol
qui passe a travers un tamis a mailles de 2 mm, et réunit un ensemble de
composants trés variés. Dans ['échantillon considéré, le turnover des différents
composants fluctue donc fortement avec I'hétérogénéité du matériel considéré et les
interactions entre les processus physiques, chimiques et biologiques qui ont lieu

dans le sol.
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1.3.2 L'azote du sol et sa biodisponibilité
L’atmosphére est la principale source d'azote. On le rencontre
principalement sous sa forme diatomique (N.). Il s'agit d'une molécule trés stable.
La plupart de l'azote du sol est constitué d'azote organique. Il est rendu
disponible pour les plantes par minéralisation liée a I'activité des microorganismes.
La matiére organique constitue la principale réserve d'azote du sol. On peut
distinguer deux fractions en fonction de la vitesse de décomposition :
une a décomposition rapide,
une a décomposition plus lente, constituée de composants humifiés se
minéralisant plus lentement.
Seule une petite fraction se trouve sous des formes inorganiques ammoniacale

(NH.") et nitrique (NOg’) utilisables pour les cultures.
1.3.2.1 Formes de I'azote

1.3.2.1.1 L'azote organique

L'azote organique constitue 85 a 95 % de I'azote total du sol. Cette fraction
peut étre composée jusqu'au 50% d’acides aminés et d’'une proportion réduite de
sucres aminés. Le reste est constitué par des formes difficilement identifiables ou
des composants de la partie des hétérocycles des molécules humiques qui sont
stables et de dégradation lente.

Les réserves minéralisables a court terme sont issues de la matiere
organique fraiche, des fractions les plus labiles de la matiére organique humifiée, de
la biomasse morte et des chaines peptidiques (Campbell, 1978).

La biomasse microbienne représente en moyenne entre 4% et 8% de I'azote
total du sol. Elle constitue la fraction la plus labile de la matiére organique. Elle est

une des sources principales de d'azote disponible pour les plantes .

1.3.2.1.2 L'azote inorganique
L'azote inorganique du sol constitue la fraction disponible pour les cultures.
Le sol en contient rarement plus de 10% d'azote inorganique total .
C'est sous la forme de nitrates (NOj3’) qu'il est principalement absorbé par les
cultures, exception faite de certains cas ou la culture se développe en conditions
d'anoxie. C’est la cas des riziéres ou la forme prédominante est le NH,".
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1.3.2.2 Le cycle de I'azote
Le cycle de l'azote intégre les diverses formes d'azote du sol et de
'atmosphére, et toutes les transformations entre ces différentes formes. Le passage
du N (gazeux) aux formes combinées se fait au moyen de la fixation biologique, et le
passage des formes organiques a inorganiques se fait au travers de la

minéralisation.

1.3.2.2.1 Processus de gain d'azote
La majeure partie de l'azote atmosphérique que l'on retrouve dans les
organismes supérieurs est due a la fixation biologique bactérienne. Elle représente
environ 60 % de l'azote total. Le rayonnement ultraviolet et la foudre contribuent
pour 15 %. Le reste provient de l'industrie des engrais (Mengel et Kirby, 2000).

1.3.2.2.1.1 La fixation biologique de I’azote
La fixation biologique de l'azote est le processus biochimique le plus
important aprés I'assimilation du CO.. Elle assure la transformation de I'azote gazeux
atmosphérique en ammoniac. Seuls quelques micro-organismes diazotrophes sont
capables d’assurer ce processus, parmi lesquels on distingue :
- les bactéries libres vivant dans le sol (Klebsiella et Azotobacter), les
cyanobactéries ;
- les rhizobactéries, bactéries symbiotiques vivant en association avec les
légumineuses dans des structures racinaires ou caulinaires organisées appelées
nodosites.
Ces bactéries et certaines levures sont capables de réduire I'azote suivant la
réaction globale :
N2+ 3 H20 - 2 NHs
La fixation biologique de I'azote est catalysée par un complexe enzymatique
: la Nitrogénase/Hydrogénase. La réaction, réalisée par les fixateurs biologiques,
exige 8 électrons et 8 protons pour la réduction, et 16 ATP pour la fourniture de
I'énergie d'activation.
La réaction globale devient :
N.+8e +8H"16 ATP O - 2 NHs+ H, + 16 ADP + 16 Pi
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Dans le cas de la symbiose Rhizobium-légumineuse, I'activité symbiotique
se mettent en place des structures racinaires ou caulinaires organisées, appelées
nodosités, ou sont hébergées les bactéries fixatrices. Dans les nodosités, se forme
une protéine spécifique appelée leghémoglobine. La fonction de la leghémoglobine
est de maintenir la pression de l'oxygéne a un niveau assez bas dans
'environnement de la nitrogénase, compatible avec le fonctionnement de la fixation
de l'azote, le complexe enzymatique Nitrogénase/Hydrogénase est en effet tres

sensible a 'oxygéne.

1.3.2.2.1.2 Apports d'azote inorganique atmosphérique
L'azote atmosphérique peut également contenir certaines formes d'azote
autres que du N.. On trouve par exemple du NO et du NO;issu de la combustion du
pétrole, de la biomasse végétale ou des décharges électriques. On peut trouver du
NOs et du NH," dans les poussiéres atomspériques. Cet azote peut retourner au sol
sous diverses formes. Les oxydes azotées (NOy) réagissent avec des OH" et forment

de l'acide nitrique, composant des pluies acides.

1.3.2.2.1.3 Fertilisation et amendements
Les ions NH,* et NOs provenant de la fertilisation ont un comportement
équivalent a celles provenant de la décomposition des résidus organiques. Leur
concentration dans des zones localisées du sol tend a générer des conditions

favorisant les processus de perte telles que la dénitrification ou la volatilisation.
1.3.2.2.2 Processus des pertes d'azote

1.3.2.2.2.1 Dénitrification

La dénitrification c'est le processus réductif résultant de I'action de microbes
anaeérobies et se traduisant par la transformation des nitrates en nitrites, puis en
composés ammoniacaux et finalement en azote gazeux et oxydes d'azote perdus
pour le sol. Elle se produit principalement en sol soumis a des conditions
d'anaérobiose (Rodriguez, Giambiagi, 1995).

Les conditions que favorisent la dénitrification sont un pH du sol neutre a
légérement basique, une température autour de 25°, des conditions anaérobies, la

présence de substrats azotés et de substrats carbonés.
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1.3.2.2.2.2 Volatilisation

La volatilisation est la perte d'azote, a partir du sol ou d'une matiere
fertilisante, par dégagement direct dans I'atmosphére de N, d'oxyde d'azote ou
d'ammoniac. Cette voie de perte est favorisée dans les sols alcalins, les sols de
faible capacité d'échange cationique ou les sols secs (Hargrove, 1988). Bien que les
pertes les plus importantes soient liées a I'application d'urée et des lisiers riches en
NH,*, on en observe également sur des parcelles immédiatement aprés I'application
de différentes types d’amendements organiques. Dans un systéme de production la
sous-estimation des pertes par volatilisation a pour conséquence la sous-estimation
de la fertilisation. D’autre part, la surestimation entraine une «sur-application» et par
conséquent le risque d'augmenter les pertes par lixiviation (Eghball et al., 1997 ;
Palma et al., 1998 ; Sommer et Hutchings, 2001 ; Chantigny et al., 2004).

1.3.2.2.2.3 Lixiviation

L'azote sous forme NOgs est tres vulnérable a la lixiviation. Les NOj (issus de
la minéralisation ou de la fertilisation) s’accumulant dans les horizons de surface,
peuvent étre entrainées en profondeur. Dans les sols agricoles ce risque de perte
est dépendant de la présence de nitrates dans le profil et d'un volume d'eau capable
de le transporter. L'agriculture agit au moyen de l'addition ou de la soustraction
d'azote, de l'interférence dans la transformation de la matiére organique du sol et, en
général, par son influence dans les processus hydrologiques (Ramos et Kiicke 1999
; Rimski-Korsakov, et al., 2000).

1.3.2.3 Le cycle interne de I'azote du sol

Dans le cycle global de l'azote, on peut différencier la partie propre au sol.
La caractéristique principale de ce cycle interne est qu'il peut se résumer en deux
processus biologiques opposés : la minéralisation et I'immobilisation.

La minéralisation comprend tous les processus au moyen desquels I'azote
organique devient azote ammoniacal, comme résultat de I'activité de la microfaune
hétérotrophe du sol. En revanche, l'immobilisation est la conversion de I'azote
inorganique en formes organiques constitutives des microorganismes.

La relation entre ces deux processus est a la base de I'étroite relation entre
les cycles du carbone et de 'azote.
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La minéralisation est un processus qui se déroule en deux étapes. Dans un
premier temps, différents microorganismes hydrolysent les protéines et les acides
aminés de la matiére organique en produisant de I'ammonium. Cet ammonium est
ensuite oxydé en nitrite et immédiatement en nitrate par des microorganismes

spécifiques.

1.3.2.3.1 Ammonification
Comme évoqué précédemment, c'est le processus par lequel les bactéries,
les champignons et les actinomycétes peuvent libérer I'azote de leurs composants
azotés. Par son manque de spécificité, ce processus peut avoir lieu dans une large
gamme de température, d’humidité et de pH du sol.

1.3.2.3.2 Nitrification

La nitrification est le processus d'oxydation biologique de I'azote réalisé par
des microorganismes du sol au cours duquel I'azote passe de la forme ammoniacale
a la forme nitrique en deux stades successifs : |a nitritation et la nitratation.

La nitrification est produite par des microorganismes hétérotrophes ou
autotrophes ; ces derniers sont les plus importants. Les conditions optimales pour la
nitrification sont plus restrictives que pour I'ammonification. Les sols neutres ou
légerement basiques favorisent la nitrification. La teneur en oxygéne affectent la
nitrification car il s'agit d'un processus aérobie. L’humidité constitue un autre facteur
déterminant, 'optimum se situant autour de 60% de la capacité au champ (Bonde &
Lindberg, 1988).

1.3.2.4 Evaluation de I'azote du sol

Les procédures utilisées en laboratoire pour quantifier I'azote du sol peuvent
étre groupées en trois catégories.

a. Les procédures qui déterminent l'azote total : méthode Kjeldahl, par
exemple. L'inconvénient de ces méthodes est qu'en terme de dynamique, elles ne
donnent pas d'information sur la disponibilité de I'azote (Archer & Thompson, 1993).

b. Les méthodes d'incubation : bien qu'il n'y ait pas encore une technique
universellement acceptée, plusieurs auteurs s’accordent sur l'intérét de ces
méthodes pour fournir un indicateur de la capacité du sol a fournir de I'azote (Alvarez
et al., 1998).

Page : 23 /218



c. La quantification de I'azote inorganique : extraction avec solution de KCI ou
CuS0O4, méthodes traditionnellement utilisées, elle nécessite pour une bonne
interprétation d'étre accompagnée d'informations relatives a la date de prélévement
de I'échantillon (stade de la culture, conditions météorologiques), a la conservation

des échantillons, etc. (Mathieu et Pieltain. 2003).
1.3.3 Le phosphore du sol et sa biodisponibilité

1.3.3.1 Le phosphore dans la nature

Le phosphore est présent chez tous les organismes vivants. Chez les
végetaux, il constitue un composant majeur et un élément minéral essentiel. |l joue
un réle important dans le métabolisme énergétique, la synthése et le métabolisme
des glucides, participe a la composition du noyau cellulaire et se concentre dans les
organes reproducteurs du végétal. Dans le sol, il se trouve sous forme minérale et
organique. Dans les sols des régions tempérées, la forme minérale est la plus
abondante. Le phosphore minéral présent dans les sols a pour origine les apatites
des roches éruptives et métamorphiques, d'une formule empirique globale :

3 [Cas (POs).] Ca X;

ou X peut étre remplacé par CI, F, OH ou CO5”

Au cours du processus d'altération ou de développement des sols, les ions
phosphate des apatites sont libérés par dissolution et peuvent étre (cité par Mathieu
et Peltain, 2003) :

- absorbés par les plantes ou par des micro-organismes, de cette fagon, ils
rentrent dans le cycle biochimique, ils sont recyclés ultérieurement, en
passant de la forme organique a la forme minérale, et deviennent a nouveau
assimilables ;

- incorporés a des composés organiques et/ou fixés sur des argiles ou dans les
espaces inter-foliaires de celles-ci ;

- transformés en un nouveau phosphate d'aluminium, de fer ou de calcium trés
peu soluble.

Depuis la solution du sol, le phosphore est absorbé par les plantes sous
forme de mono-orthophosphate (H.PO.) et accessoirement sous forme HPO,.

D’autres formes comme les pyrophosphates, les métaphosphates et certains
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phosphates organiques solubles peuvent étre absorbés, mais leur altérabilité dans
les milieux naturels les confine a un réle secondaire (Tisdale et Nelson, 1975). Les
phosphates de la solution du sol sont susceptibles d'étre absorbés par les plantes ou
d'étre fixés sur les divers colloides du sol comme les argiles, la matiére organique, et
les hydroxydes de fer et d'alumine.

Dans les milieux dotés de conditions extrémes de pH, soit trés acides ou trés
calcaires, les phosphates évoluent vers des formes cristallisées insolubles et par
conséquence, soustraites au cycle biologique ; ce processus est nommeé
rétrogradation. Dans les milieux acides et riches en oxy-hydroxydes, une partie
considérable du phosphore lié¢ a I'aluminium précipite de facon irréversible. En milieu
calcaire, la rétrogradation du P, se produit par formation de phosphates tricalciques,
associés au calcaire actif. Ces composés sont particulierement insolubles.

La fixation de phosphore dans les différents types de sols est déterminée par
le contenu d'argiles et d'oxy-hydroxydes. La capacité de fixation des phosphates est
dépendante de la richesse des sols en composés amorphes (caractérisés par leur
surface spécifique importante), en aluminium échangeable, et en matiére organique
(Fardeau et Conesa, 1994). En considérant cette capacité, une classification peut
étre effectuée. Ainsi, on trouve en ordre décroissant les oxy-hydroxydes amorphes,
la goethite, la gibbsite, la kaolinite et finalement la montmorillonite.

Le probléeme de la nutrition en phosphore est souvent lié a celui de la
mobilisation des réserves, qui s'avere toujours difficile quelle que soit la valeur de pH
du sol (la valeur optimal se situe entre 5,5 et 6). On constate que les engrais
phosphatés incorporés au sol, méme s'ils sont solubles, s'immobilisent rapidement
par interaction avec la phase solide (Tisdale et Nelson, 1975 ; Marschner, 1995).

Le manque de disponibilité de phosphates déclenche des carences chez les
végetaux. Ainsi, une diminution de la croissance végétative et des altérations du
développement (qui conduisent a des pertes de rendements) sont généralement
considérées comme les symptdomes de carence en phosphore (Tisdale et Nelson,
1975 ; Marschner, 1989). La présence de phosphates, en quantité suffisante et sous
forme disponible pour les végétaux, est indispensable en début de végétation et

pendant la croissance des organes jeunes. Chez le végétal, au fur et a mesure que
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sa maturité avance, le phosphore migre des organes végétatifs vers les organes de
réserve et en particulier s'accumule dans les graines (Scheiner et al., 2000).

Pendant l'antiquité et sans avoir identifié le phosphore comme élément
chimique, grace a des expériences empiriques, les amendements organiques et les
ossements ont été utilisés afin de supprimer les symptomes de carences chez les
végetaux. Ainsi pendant le XVII° siecle, les os ont été recommandés comme engrais
en France et en Angleterre (Gervy, 1970 ; Young et al., 1985). Plus tard, au début du
XIX® siécle le guano a également été utilisé. A partir de la diffusion des travaux
scientifiques de Liebig 1839 (Gervy, 1970), les phosphates ont été utilisés comme
des engrais. Liebig afin d'obtenir un phosphate soluble et par conséquent disponible,
proposait I'ajout d'acide sulfurique aux phosphates de calcium d'origine animale. La
découverte de gisements minéraux importants a supplanté l'utilisation des formes de
phosphate organiques (Gervy, 1970).

A partir des années 70, les formes organiques de phosphate ont été
réutilisées dans les agro-écosystémes. Depuis plusieurs décennies les stations
d'épuration générent les boues d'épuration riches en phosphore associé a la matiére
organique et a l'azote. Leur élimination fait partie des problémes environnementaux
actuels, ainsi I'épandage sur des sols agricoles constitue une alternative permettant
de valoriser et de recycler ces éléments nutritifs.

Aussi voit-on l'importance de la connaissance de la quantité et de I'état du
phosphore dans le sol. Les analyses du phosphore des sols sont presque toujours
destinées a l'estimation des quantités disponibles pour les plantes et ont pour

objectif la gestion d'une fertilisation phosphatée optimale.

1.3.3.2 Généralités sur le fractionnement des phosphates
Les formes du phosphore dans le sol sont multiples et variées. La présence
de chacune de ces formes dépend des conditions d'acidité, de basicité, d'alcalinité
ainsi que de l'activité biologique du sol considéré. Une premiere approche, permet
d'identifier les formes suivantes : phosphore total, phosphore minéral, phosphore

organique et phosphore assimilable.

Page : 26/ 218



1.3.3.3 Le phosphore du sol

1.3.3.3.1 Phosphore total
C'est I'ensemble de toutes les formes de phosphore présentes dans un

échantillon de sol, qu'elles soient minérales ou organiques.

1.3.3.3.2 Phosphore minéral
C'est le phosphore inclut dans des minéraux comme les apatites, dans tous
les composés d'oxy-hydroxydes de fer et d'aluminium, ainsi que dans les
phosphates tricalciques associés a un calcaire actif (trés insolubles dans les milieux

calcaires).

1.3.3.3.3 Phosphore organique
Le phosphore organique correspond a celui que I'on retrouve dans la matiére
organique fraiche et I'numus. Dans les sols cultivés de longue date, sa proportion
varie entre 25 et 30 % du phosphore total, tandis que dans les zones dotées d'une
couverture végétale permanente naturelle (foréts et prairies), elle oscille entre 75 et
80% (Fardeau et Conesa, 1994). Cette forme de phosphore est susceptible de
devenir assimilable grace a l'action des micro-organismes et a la minéralisation de

I'"humus.

1.3.3.3.4 Phosphore assimilable

Fardeau (1993) définit le phosphore assimilable ou biodisponible comme
celui constitué par la quantité du phosphore présent dans le systéme «sol-solutiony,
capable d'atteindre la solution sous forme d'ions phosphates a un rythme compatible
avec la vitesse d'absorption végétale, en période de pleine croissance. Les végétaux
absorbent le phosphore sous différentes formes anioniques : PO,*, HPO,%, H,PO,.
Certains de ces anions se trouvent dans la solution du sol, d'autres sont adsorbés
sur les surfaces externes des minéraux argileux, et sur les surfaces des oxy-
hydroxydes de fer et/ou d'aluminium. Les anions adsorbés sont rapidement
mobilisables vers la solution du sol. Or, cette quantité de phosphore assimilable est
trés variable selon la période de temps considérée comme nécessaire pour

alimenter la plante (un jour, un mois, trois mois, etc.).
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Par conséquent, les phosphates biodisponibles sont facilement extractibles
chimiquement en vue d'en estimer la quantité. Les méthodes utilisées doivent
répondre en général aux exigences suivantes :

- assurer I'extraction de tout le phosphore disponible pour la culture ; dans
d'autres cas, exprimer une corrélation entre le contenu en P de la plante,
la croissance de la culture et les réponses a la fertilisation ;

- étre exacte, reproductible et rapide ;

- détecter les différences en concentration de P dues a l'application de
produits fertilisants.

Les méthodes utilisées sont nombreuses et trés variées, parmi lesquelles se
trouvent celle de «Truog», basée sur l'utilisation de H.SO,, celles de «Mehlich 3» et
«Bray 1» qui utilisent le mélange HCI — NH.F, celle de «Olsen» (NaHCO:;) celle de
«Bingham» (H.COs), etc. Toutefois et malgré leurs difficultés, les tests biologiques
sont considérés comme les plus fiables. Les méthodes d’extraction peuvent aboutir
a des différences importantes dans les évaluations de la fraction biodisponible et
dans certains cas montrer une absence de proportionnalité. En effet, les réactifs
utilisés pour les extractions permettent la détermination d'une partie des formes de
phosphore. Grace a des expériences agronomiques, les relations entre les
proportions de phosphore extraites et le phosphore biodisponible sont établies. Il est
donc possible de vérifier si les quantités présentes sont suffisantes ou déficientes
pour une culture, et de cette fagon remédier au manque par un apport exogéne. ||
est importante de considérer que seule une fraction de I'apport, variable selon les
caractéristiques du sol, sera utilisée par la culture.

Dans cet ensemble de possibilités, les techniques les plus utilisées dans le
monde agricole pour la détermination de la biodisponibilité de P sont celles d'Olsen,
de Bray 1 et de Mehlich 3. La méthode Olsen détermine le phosphore alcalino-
soluble extrait par NaHCO; a pH = 8,5. Cette procédure permet d'extraire le
phosphate en solution, le phosphate adsorbé sur le CaCOs; libre, le phosphate
faiblement précipité et celui faiblement lié au fer et a I'aluminium. Cette technique a
initialement été développée pour les déterminations dans les sols calcaires, mais
des résultats de bonne qualité ont été obtenus pour les sols non calcaires (sols

neutres ou Iégérement acides) (Kuo, 1996 ; Sims, 2000b). Elle est trés fréquemment
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utilisée pour les contrbles de routine en France et en Angleterre sur ces derniers
types de sols.

Pour les sols nettement acides et particulierement pour les sols ferrallitiques,
d'autres méthodes tels que Bray 1 et Mehlich 3 sont préférées. Bien que ces tests
soient considérés comme de bons indicateurs afin de prédire la biodisponibilité de P
pour les cultures, leur limitation principale est l'impossibilité de comparer la
biodisponibilité entre sols qui présentent des difféerences dans la chimie du P
(Schoenau et Karamanos, 1993 ; Sims, 2000a).

La méthode Bray 1 montre une trés bonne corrélation avec la réponse a la
fertilisation dans des sols neutres a Iégérement acides. Dans cette méthode, le fluor
déplace le phosphate et ainsi il évite sa ré—adsorption. L’acidité de l'extractif (pH = 2)
contribue aussi a la dissolution du P liée au Al, Fe et Ca dans la plupart des sols.
Cette méthode n’est pas efficace pour les sols au pH alcalin, carbonatés ou
calcaires (Kuo, 1996).

En 1984, Mehlich créa une méthode d'extraction afin de caractériser
quantitativement plusieurs éléments nutritifs du sol. La méthode nommée Mehlich 3
permet d’extraire non seulement le phosphore, mais aussi les éléments minéraux
échangeables suivants : le potassium (K), le calcium (Ca), le magnésium (Mg) et le
sodium (Na). Elle sert également a déterminer des oligo-éléments comme
aluminium (Al), le cuivre (Cu), le zinc (Zn), le manganése (Mn) et le fer (Fe). Dans le
cas spécifique du phosphore, le principe d'extraction est similaire a celui du test
Bray 1. Le réactif d'extraction consiste en une dilution acide du fluorure
d'ammonium. L'acidité plus élevée de ce réactif diminue l'effet de neutralisation di
aux carbonates, ce qui rend la procédure plus efficace dans des sols alcalins. (Sims,
2000a).

Ces méthodes ont été développées afin de répondre aux besoins des
milieux agricoles. Leurs objectifs consistaient a effectuer une bonne évaluation du
champ, en termes de nutriments, a partir d’'une analyse de routine rapide et peu
colteuse. Bien qu'elles aient démontré leurs performances dans la pratique, elles ne
permettent pas de comprendre la dynamique des formes de phosphore dans le sol.
De plus, I'application de boues représente un apport quantitativement important de P
organique et modifie la biodisponibilité du P de chaque compartiment du sol(Qian et
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Schoenau, 2000). L'influence de I'utilisation des boues rend les déterminations
effectuées par ces techniques moins fiables (Fardeau, 1993).

Pour mieux suivre la dynamique du P dans le sol, les analyses doivent
permettre d'évaluer les changements non seulement quantitatifs aussi qualitatifs.
Pour atteindre cet objectif, des fractionnements plus précis sont utilisés. La méthode
utilisée par Chang et Jackson (Kuo, 1996), réalise le fractionnement du phosphore
minéral du sol sur une méme prise d'essai par une succession de traitements. Les
différents traitements ont pour but de solubiliser sélectivement les diverses
combinaisons du phosphore et de connaitre ainsi les différentes formes existantes
dans le sol. Tout d'abord, le phosphore soluble dans l'eau et les cations
échangeables sont éliminés par un traitement au chlorure d'ammonium. Ensuite, le
phosphate d'alumine est extrait avec le fluorure d'ammonium. Sur le résidu, le
phosphate de fer est extrait par I'hydroxyde de sodium (le phosphate de fer est dosé
aprés élimination du phosphore organique par floculation). Enfin, le phosphate de
calcium est extrait par I'acide sulfurique dilué. Aprés ces différentes extractions, il
reste encore dans le sol une fraction importante de phosphore insoluble, cette
fraction atteint parfois 40 % du phosphore total. Cette derniére fraction est
représentée, en grande partie, par des phosphates d'inclusion difficilement
utilisables par les végétaux. Ceux-ci sont protégés par des revétements d'oxyde de
fer qui résistent aux traitements au fluorure et a I'nydroxyde de sodium. Une fois le
phosphate de fer d'inclusion extrait par le citrate de sodium et I'hydrosulfite,
I'extraction du phosphate d'aluminium d'inclusion est effectuée en utilisant le fluorure
de sodium. Le phosphore organique n'est pas déterminé par cette méthode. Celle-ci
apporte une bonne caractérisation chimique, mais renseigne peu sur la mobilité et la
biodisponibilité (Kuo, 1996).

Une autre méthode a été créée par Hedley et al., 1982. Ces auteurs ont
développé un fractionnement dans lequel le P est initialement extrait par des résines
échangeuses d’ions (jouant le role des racines). Ensuite, a 'aide d'extractants plus
agressifs (NaHCO3;, HCI, NaOH), les fractions de moins en moins bio-disponibles
sont extraites. Certains de ces pools sont sous-divisés en fractions de P organique
et inorganique (Tiessen et Moir, 1993). Le fractionnement de Hedley a été utilisé afin

de comparer les transformations du phosphore dans des sols développés sous des
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environnements ou des origines différentes (Cross et Schlesinger, 1995 ; Da Silva et
al., 2003 ; Tiessen et al., 1984,), ainsi que sous différents (Hedley et al., 1982). Cette
technique a également été utilisée pour évaluer I'utilisation du phosphore dans la
rhizosphére de différentes cultures (blé, colza et soja) (Zhang et MacKenzie, 1997 ;
La Manna, 2000).

1.3.4 Vers une nouvelle source d'amendements organiques

Historiquement, I'apport de matiére organique exogéne a été un des outils
principaux pour recomposer le stock de carbone du sol. Les amendements
organiques, qui permettent de maintenir un taux d'humus suffisant dans les sols, ont
été trés frequemment utilisés.

Les produits organiques proviennent traditionnellement du secteur agricole :
résidus de récoltes, fumiers et déjections animales. Plus récemment, ils ont été
complétés par des matiéres organiques du secteur agro-industriel, tels que les lisiers
(bruts, traités, compostés ou co-compostés avec d’autres produits), les déchets des
industries agro-alimentaires (féculerie, amidonnerie, sucrerie, conserverie, laiterie,
distillerie...), et les boues de stations d’épuration (STEP), les fractions
fermentescibles compostées des ordures ménagéres, déchets verts compostés ou
co-compostés... Ces trois derniers produits constituent une source croissante de
carbone disponible pour [l'agriculture. Dans les conditions actuelles, il est
indispensable d’évaluer soigneusement les risques de pollution (Balesdent, 1996 ;
Sadovnikova et al., 1996 ; Hasselgren, 1999 ; Nicolardot et al., 2003). Ainsi Alvarez
et al., (1999) ont montré que l'enfouissement des boues de STEP dans des sols
trés érodés, permet de retrouver un niveau denible pour l'ag fertilité suffisant
préalable a toute revégétalisation.

Les eaux usées traitées dans les STEP sont principalement constituées des
eaux domestiques, des eaux provenant des réseaux pluviaux et, dans les zones
industrialisées, des eaux usées industrielles.

Les eaux usées doivent étre épurées avant d'étre rejetées dans
I'environnement. Les principaux constituants des eaux usées ciblés par les
traitements sont :

les matiéres solides en suspension,
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I'azote,

le phosphore,

les matiéres organiques oxydables, caractérisées par une demande biochimique
en oxygeéne élevée ,

les pathogénes,

les Eléments Traces Métalliques (ETM),

les graisses et détergents.

Ces différents constituants sont distribués dans les différentes phases du
produit entrant (comme déchet flottant, particulaire, colloidal ou en solution), et leurs
propriétés déterminent la mise en ceuvre des procédés d'épuration.

Parmi ces procédés, on peut énumérer (Vanden Bossche, 1999):

le pré-traitement, destiné a débarrasser l'eau des déchets flottants et des
sables ;

la décantation primaire, qui forme les boues primaires, caractérisées par leur
contenu plus élevé en matiéres solides minérales et leur important besoin
biologique d'oxygene ;

le traitement de floculation des produits en suspension ou en solution, avant de
clarifier les eaux ; il s'agit principalement de I'addition de sels métalliques de fer
(comme FeCls;, FeSO,), d'aluminium (comme AICl;, Al,Os;, Al,SO4.H.O), et de
calcium (Ca(OH),, CaO) ;

les traitements biologiques, destinés a éliminer les matiéres solubles
biodégradables par digestion aérobie microbienne, cette technique a pour
conséquence d'augmenter la biomasse microbienne et donc la quantité de résidus
microbiens, le produit résultant constitue les boues secondaires ;

la réduction des contenus azotés et phosphorés par voie biologique.

Afin de limiter ou d'éliminer les nuisances olfactives et les risques sanitaires,
les boues sont soumises a des traitements divers. Ces traitements visent a les
désodoriser, les stabiliser, les rendre transportables, emmagasinables et utilisables
en agriculture. Parmi ces traitements, le chaulage (en élevant le pH au dessus de
12) réduit les agents pathogénes a un niveau non détectable. Le compostage (par
I'élévation de la température jusqu’a 70°C) détruit les germes pathogénes et arréte

I'action des micro-organismes saprophytes (Rynk et al., 1992). Enfin, le séchage
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thermique, grace aux hautes températures et a 'augmentation de la siccité a plus de
95%, est considéré comme le traitement le plus sir pour I'élimination des germes
pathogénes.

Les boues se caractérisent par la présence d'importantes quantités de
matiere organique et de nutriments (azotés et phosphorés) (Hasselgren, 1988).
Cette richesse, en matiére organique et en nutriments, est a l'origine de la
généralisation de [l'application des boues d’épuration dans les sols agricoles,
observée pendant les derniéres décennies. Ces applications sont fréquemment
complétées par I'ajout des fumures chimiques (Hasselgren, 1998).

A la différence des apports d'engrais minéraux ou la disponibilité des
éléments fertilisants est relativement bien connue, I'application de boues d'épuration
exige de prendre en compte plusieurs facteurs, comme la proportion de chaque
nutriment apporté, et le moment ou ils seront mis a disposition de la culture. Ces
parameétres sont différents selon les types de boues, et doivent étre estimés en
relation avec la minéralisation du produit et la qualité de la matiére organique
apportée au sol.

Ainsi, I'nétérogénéité des boues d'épuration est une caractéristique notable
qui les différencie des matiéres fertilisantes normalisées ou homologuées. Ces
derniéres constituent des produits certifiés homogénes, stables en composition et en
production, réputés efficaces et présentant des garanties d'innocuité.

La variabilité dans la composition des boues explique le manque de
références sur le devenir de leurs éléments fertilisants, aprés I'épandage des
déchets et des effluents, et également la difficulté a proposer des outils de prédiction
générique (Girard et al., 2005).

A [I'heure actuelle, il existe une demande croissante, de la part des
professionnels agricoles et des producteurs de déchets, en ce qui concerne la
détermination de la valeur fertilisante de ces types de produits. Ainsi, la conception
des outils adaptés, favorisant une utilisation rationnelle des déchets et des effluents
en agriculture, permettra de concilier la valorisation agricole de ces produits tout en

limitant ses impacts négatif sur I'environnement.
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1.3.4.1 La matiére organique des boues

Comme on peut aisément le comprendre, le comportement de la matiére
organique du sol est dépendant de ses caractéristiques. Du point de vue
agronomique, il est important de connaitre la valeur de la fraction la plus labile. Cette
fraction joue un rble essentiel dans le cycle des nutriments a court terme et
également dans la stabilité structurelle et la résilience du sol. Des relations entre
cette fraction instable, la biomasse microbienne et la minéralisation ont été
démontrées in vitro (Alvarez et al., 1995, 1998).

Differentes méthodes de caractérisation de la matiére organique ont été
créées et développées, parmi lesquelles la méthode densimétrique s'avere une des
plus efficaces. Celle-ci est basée sur le fractionnement, par différence de densité, du
carbone contenu dans la matiére organique. La comparaison entre la méthode de
fractionnement densimétrique du carbone et celle utilisant le carbone total comme
parametre mesuré, permet d'affirmer que la méthode densimétrique est la plus
précise pour l'identification des modifications que suit le carbone (Gerzabeck et al.,
2001). Ainsi, la matiére organique du sol est-elle divisée en trois fractions : une
fraction légére, une fraction intermédiaire et une fraction lourde. Les premiéres,
légere et intermediaire, de cycle plus court, sont constituées par la matiére
organique provenant de résidus partiellement décomposés et non associés aux
composantes minérales du sol. Alvarez et Alvarez (2000), en travaillant avec des
sols sud-américains, ont démontré que les fractions légére et intermediaire sont en
relation avec la respiration du sol, par contre aucune relation avec la minéralisation
de l'azote n'a pu étre démontrée. La fraction lourde est constituée de MO
décomposeée et asocié aux argiles, son cycle est beaucoup plus lent et sa densité
plus importante en raison de son association avec certains minéraux du sol.

La qualité de la matiere organique peut étre déterminée par les
fractionnements physiques ou par les fractionnements chimiques. Les
fractionnements physiques sont considérés moins destructifs, en conséquence leurs
résultats sont plus représentatifs de la structure et du fonctionnement de la MO. Le
fractionnement physique inclut des séparations par taille ou par densité. Le
fractionnement selon la taille des particules s'appuie sur la corrélation existante entre

la taille et la structure et/ou la fonction de la MO (Barrios et al., 1996 ; McLauchlan et
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Hobbie 2004 ; Wander, 2004). Les diverses fractions jouent des réles différents dans
le turnover de la MO. Face a la difficulté qui résulte de la complexité de la matiere
organique, un ensemble de méthodes a été développé afin d'identifier des pools
cinétiques parmi les différents constituants de la matiére organique. Ces pools
cinétiques sont définis par un temps de permanence du carbone (Robert, 2002). La
séparation traditionnelle de la matiére organique en fractions humique et fulvique ne
distingue pas ces pools cinétiques qui subissent des cycles différents (Balesdent,
1996). Parmi les méthodes physiques permettant de séparer des «fractions
cinétiques» on trouve : le fractionnement en fonction de la dimension des agrégats,
et le fractionnement densimétrique (Balesdent, 1996 ; Barrios et al., 1996 ;
Gerzabeck, 2001 ; Wander, 2004). Parmi ces fractions cinétiques, la matiere
organique particulaire (celle qui a suivi le moins de transformations) a été identifiée
comme la plus sensible a des changements dus a l'assolement des terres
(Cambardella, 1998 ; Puget et al., 2000.).

Pour fractionner la matiére organique physiquement, en raison de sa
densité, la technique choisie consiste a mélanger I'échantillon de sol dans des
liquides organiques de haute densité ou dans des solutions salines de densités
comprises entre 1,6 et 2,2. Une fois la séparation produite, la reconnaissance et
I'analyse des différentes fractions sont effectuées. Ainsi, les fractions les plus
légéres sont constituées de résidus partiellement décomposeés, et les plus lourdes
des complexes organo-minéraux. La caractéristique remarquable de cette fraction
est la présence de MO trés évoluée.

Le fractionnement densimétrique est basé sur le principe de division de la
MO en pools diverses, avec des structures et des fonctions différentes. La fraction
nommeée "lourde" est constituée par la MO associée aux complexes organo-
minéraux. Dans cette fraction, la MO présente un état avancé de décomposition, son
rapport C/N est bas, son taux de renouvellement lent, et sa densité élevée. Cela
s'explique par leur forte association avec les minéraux du sol. Les fractions plus
légéres (ou la MO est libre ou non complexée) constituent des pools de MO
transitoire. Celle-ci est composée de résidus d’origine végétale ou animale semi-
décomposés, présente un rapport C/N relativement élevé, un taux de

renouvellement rapide et une densité basse. La biomasse microbienne et la micro-
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faune constituent également une proportion notable de cette fraction. Son bilan de
carbone est peu stable, tous les changements de produits dans le sol auront comme
résultat 'altération du bilan carboné de la fraction. La distribution de la fraction légére
dans le profil du sol est hétérogene et stratifiée. Son contenu diminue selon la
profondeur considérée et sa proportion par rapport a la matiére organique totale
(Christensen, 1992 ; Wander, 2004). Selon les auteurs, le contenu de cette fraction
oscille entre 0,01% et 8,3 % du poids sec du sol. Alvarez et Alvarez (2000) et
Alvarez et al., (1998) signalent que les différentes perturbations ou pratiques
agricoles provoquent dans la fraction légére des changements trés significatifs. En
ce sens, la mise en culture des sols provoque une diminution presque immeédiate de
cette fraction. Une variation saisonniére de cette fraction a également été observée,
elle est due a sa composition dépendante de résidus divers. De plus, la fraction
légére de la MO montre la corrélation la plus forte avec les cycles minéraux (Haynes.
2005).

La proportion d’azote minéral est plus importante dans les fractions de
densité inférieure a 2 que dans la MO totale ou dans les fractions dites lourdes
(Alvarez et Alvarez, 2000 ; Alvarez et al., 1998). Le rapport C/N de la fraction
détermine la capacité de minéralisation de l'azote. Ainsi, un rapport C/N élevé
détermine une basse minéralisation de I'azote. Ce phénoméne est expliqué par une
plus grande disponibilit¢ de carbone capable d'immobiliser de lI'azote. Dans les
ecosystémes naturels et dans les agro-écosystemes, 'azote minéral incorporé par
les plantes est libéré dans les sols par la minéralisation de la matiere organique,
pendant ce processus il y a également libération de CO.. A ce stade, les cycles de C
et N sont en étroite relation (Haynes. 2005). Il est important de noter que la
minéralisation de la MO apporte de considérables quantités de nutriments. Ces
nutriments sont mis a disposition de la culture en différents moments de la période
végetative selon la durée et les caractéristiques du processus de minéralisation. La
nature du matériel apporté définit la vitesse de minéralisation, Ainsi si le matériel est
riche en protéines le taux de minéralisation sera élevé (le carbone présent dans les
protéines est labile, rapidement disponible). Au contraire, les taux bas de
minéralisation indiquent une prédominance dans le matériel de substances moins

biodégradables comme par exemple la lignine.
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La capacité de stockage de l'azote organique est liée a la vitesse de
minéralisation du carbone et aux conditions physico-chimiques du sol (lakimenko et
al., 1996). Les schémas de décomposition et de minéralisation nette de I'azote sont
fortement dépendants de la nature chimique du substrat (Rowell et al., 2001).Ainsi
seules les boues de STEP sont capables de minéraliser rapidement. Le contenu en
azote et la proportion du C phénolique ont été signalés comme paramétres
indicateurs de la minéralisation des résidus végétaux dans certains bio-solides
(Rowell et al., 2001). En effet, I'ajout de composés ligno-cellulosiques diminue la
vitesse de minéralisation. Dans les cas des minéralisations rapides, une production
excessive de nitrates peut étre observée, cela entraine des risques de lixiviation
(Lord et Mitchel, 1998). Parmi d'autres facteurs, ce risque dépend de la quantité
absolue de nitrates. Un décalage entre les besoins d'azote des cultures et la
disponibilité en azote (sous forme de nitrate) peut, également, conduire a un excés
de nitrates et ses pertes par lixiviation (Rimski-Korsakov et al., 2000 ; Scheiner et al.,
2000). Malgré leurs solubilité et mobilité élevées, la détection de nitrates dans les
nappes phréatiques s'effectue tardivement par rapport a I'apport initial d'azote. Ce
fait explique que l'impact environnemental des nitrates ne soit pas détecté
précocement. La contamination des eaux phréatiques par les nitrates constitue une
contamination diffuse grave, son origine peut étre agricole, urbaine ou industrielle.
Ce type de contamination est provoqué, dans le premier cas, par [utilisation
intensive de fertilisants (inorganiques ou organiques) ainsi que d’amendements
organiques exogenes (boues) (Keeney et Follet, 1991 ; Archer et Thompson, 1993 ;
Stone et al., 1998).

1.3.4.2 L'azote des boues
L’azote des déchets et des effluents organiques épandus sur les sols
s'integre dans les différentes phases du cycle de 'azote. Ainsi, la valeur fertilisante
des produits utilisés dépend de la disponibilité de I'azote pour la nutrition végétale.
Cette disponibilité est déterminée par le bilan entre les apports (sous forme
ammoniacale, rendue rapidement disponible aprés nitrification et sous forme nitrique
dans certains composts) et les flux sortants (la lixiviation des nitrates, la volatilisation

d’ammoniaque et la dénitrification). L’azote organique contenu dans les effluents est
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quant a lui rendu disponible aprés la minéralisation des produits selon des
dynamiques trés variables (Amlinger, 2003 ; Chantigny et al., 2004).

La part de I'azote organique qui n’est pas minéralisée est incorporée dans la
matiére organique du sol et contribue ainsi a son stockage. Toutefois, les processus
de pertes d’azote du sol vers 'atmosphére ou les eaux souterraines peuvent réduire
la valeur fertilisante des effluents et induire des biais dans les bilans azotés des
cultures, et par conséquence constituer une contrainte a l'utilisation de différents
boues. Certains travaux montrent que les applications de boues résiduaires des
station d’épuration ou industrielles ont conduit a des pertes substantielles d’azote par
volatilisation : entre 25 et 90 % selon les conditions (Christianson, 1988 ; Jayaweera
et Mikkelsen, 1990 ; Jensen et al., 1999 ; Potter et Krauter ; 1999 ; Rochette ef al.,
2001).

Néanmoins ces pertes sont trés variables en fonction des caractéristiques et
conditions du sol comme pH, capacité d’échange de cations couverture végétale
(Ferguson et al., 1984), des facteurs climatiques comme la température, la vitesse
du vent et 'humidité (Jayaweera et Mikkelsen, 1990), des caractéristiques des
effluents (composition, caractéristiques physiques...) et des techniques culturales
(conditions d’épandage, travail du sol...). En France, dans 97% des cas les
émissions d’'ammoniaque proviennent du secteur agricole (Balesdent, 1996).

Les émissions d’ammoniaque atmosphérique ont des conséquences
négatives sur I'environnement (eutrophisation, acidification des sols et diminution de
la biodiversité). Aprés dépdt, il est impligué dans [lacidification des sols, le
dépérissement forestier et I'eutrophisation des eaux de surface. De plus, I'émission
d’ammoniaque constitue une nuisance olfactive considérable. Bien que la
volatilisation de 'ammoniaque a partir des engrais minéraux et des déchets animaux
liquides ait été relativement bien caractérisée (Palma, 1998 ; Zubillaga et al., 2002),
il reste encore beaucoup des doutes sur les déchets urbains ou agro-industriels
(Sharpley, 1999).

Les pertes d’azote par dénitrification et au cours de la nitrification sont
généralement moins importantes quantitativement (quelques kg par hectare) ; par
contre, elles ne doivent pas étre négligées dans les bilans. Ces pertes peuvent

conduire au dégagement de protoxyde d’azote (N.O) dans I'atmosphére. Il est
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important de noter que le N,O constitue un gaz a effet de serre et son potentiel de
réchauffement atmosphérique est 210 fois supérieur a celui du CO; sur une base
massique (IPPC, 1996). L'azote organique présent dans les effluents peut se
transformer par minéralisation en ammonium. Celui-ci peut subir un processus de
nitrification qui conduit a la formation d'azote nitrique. Enfin, pendant les périodes de
pluies qui provoquent des drainages trés importants, I'azote nitrique peut étre

entrainé dans les eaux par lixiviation (Rimski-Korsakov et al., 2000).

1.3.4.3 Le Phosphore des boues

Le phosphore présent dans les boues est la conséquence de la présence du
phosphore dans les eaux qui les constituent.

Ce phosphore provient de diverses sources.

. La source d'origine humaine : en effet, I'excrétion de P par I'homme
oscille entre 1 et 2 grammes par jour.

. Les produits lessiviels et de nettoyage : ces produits contiennent des
tensioactifs tel le tripolyphosphate de sodium ou des anticorrosifs comme
I'hexametaphosphate de sodium (CEEP, 2003).

. Les rejets industriels : les effluents d'industries agro-alimentaires,
d’abattoirs, de laveries industrielles, d’industries de traitement de surface et
d’industries chimiques en général.

. Eventuellement les rejets agricoles ou d’origine naturelle (Barroin,
2004).

Par conséquence le phosphore des boues sera présent sous forme :

. inorganique : principalement des polyphosphates et des
orthophosphates, des phosphates de sodium et de potassium solubles, les
phosphates monocalciques et les phosphates de magnésium moins solubles ;

. organique : phospholipides, esters, polynucléotides, ATP, produits
principalement par I'assimilation de phosphore soluble par la biomasse microbienne
pendant la production de la boue.

Les phosphates allochtones, intrants obligatoires pour le développement
durable des agroécosystémes, sont apportés dans le cycle de « culture —
alimentation — déchet ». Un déroulement normal voudrait que cet élément (comme

les autres : N, Ca, etc.) soit recyclé et permette un meilleur bouclage du cycle bio-
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géochimique. Dans le cas du phosphore, ce recyclage est particulierement important
puisque le P, qui provient des gisements géologiques d'origine sédimentaire, est

une ressource limitée et non renouvelable du globe.
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CHAPITRE 2 : MATERIEL ET METHODES
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2.1 Les sols

La terre utilisée pour les expériences provient de sols du domaine
expérimental de 'ENSAT, installé dans la vallée secondaire du Touch (31, France)
sur la Commune de Poucharramet , 43° 24’ N, 1° 11’ O. La température moyenne
de la région est de 13,2°C et les précipitations annuelles atteignent 800 mm. Cette
région est soumise aux influences climatiques de I'Atlantique et de la Méditerranée.
L'altitude moyenne du site est de 100m. Les caractéristiques principales de ces sols
sont présentées dans le Tableau 2.1.

L’un des sols utilisés dans les expériences constitue la couche superficielle
d’un alluvion récent, acide et argileux. Ce sol provient de I'érosion des sols bruns et
de marnes du bassin versant du Touch. Selon les diverses écoles de taxonomie des
sols, il est considéré comme Distric Fluvisol (ISSS, 1998), ou Fluvent (Soil
Taxonomy ,1999), plus spécifiquement Typic udifluvent. Comme le montre le
Tableau 2.1, sa texture est argileuse, son pH est neutre et sa teneur en matiére
organique basse.

L’autre sol utilisé constitue I'horizon de surface d’'un Luvi-rédoxisol (ISSS,
1998), un Epiaqualfs selon Soil Taxonomy (1999), il est appelé localement
« boulbéne ». Ce sol acide et trés limoneux (Tableau 2.1), se caractérise par un fort
lessivage des argiles en surface et leur accumulation a 60 cm de profondeur, ainsi
que par sa faible conductibilité hydrique et par I'engorgement auquel il est soumis
pendant I'hiver. Les contraintes agronomiques principales liées aux luvi-redoxisols,
sont principalement d’ordre physique (battance, engorgement, instabilité structurale).
De plus, ce type de sol présente des contraintes liées aux conditions climatiques
telles qu'un excés d’eau en hiver et un déficit hydrique en été, accentuées par la
faible réserve d'eau utile du sol.

Le choix des sols est la conséquence de l'intérét a étudier des interactions
autres que le pH entre les sols et les différents produits testés. En effet, les effets du
pH sur le cycle, la solubilité et la biodisponibilité des éléments sont connus. A faible
pH, le cycle du carbone et, directement, celui de I'azote, sont ralentis en suivant la
diminution de l'activité biologique (Dalal, 2001). La volatilisation de I'azote est aussi
influencée par le pH du sol. Les conditions d'alcalinité favorisent la volatilisation

(Sommer et Hutchings, 2001). Quant au phosphore, I'optimum d'absorption se trouve
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dans le rang de pH entre 6 et 7,5 (Mathieu et Peltain, 2003). La précipitation du
phosphore en phosphate de calcium peu soluble s'observe dans des sols calcaires a
partir des pH autour de 8. Dans des conditions acides le phosphore précipite sous
forme de phosphate de fer ou aluminium, egalement peu solubles (Mayumi Tokura
et al., 2002).

Tableau 2.1. Caractéristiques principales de la terre utilisé pendant les expériences.

Fluvisol Luvi-redoxisol

- argile (<2p) 34,5 10,5

Granulométrie - limon fin (2 - 20 p) 29,7 21,2

o - limon grossier (20 - 50 ) 221 25,4

(%) - sable fin (50 - 200 p) 9,5 20,7

- sable grossier (200-2000 p) 2,2 20,9

C Total (%) 1,14 0,75

N total (%) 0,11 0,07

CIN 10,6 9,33
pH (eau) 7.4 7
pH (KCI) 6,7 6,3
C.E.C. (me.kg™") 190 65

Ca0 (mg Kg™) 4222 1294
Fe (mg Kg™) 106 198

Mg échangeable (mg Kg') 6,2 10,8

Mg réductible (mg Kg™) 2,1 32,4

2.2 Les Boues
Les boues résiduaires testées sont : une boue urbaine chaulée, une boue
urbaine liquide, une boue de lisier de porc liquide, une boue urbaine granulée par
déshydratation thermique (broyée ou pas), une boue urbaine compostée avec des
écorces variées. Un témoin négatif (sans traitement) et un témoin positif (glucose ou

urée selon I'expérience) ont été utilisés comme références.

2.2.1 Boue urbaine chaulée
La boue urbaine chaulée (Tableau 2.2) provient de la station de la Saudrune
qui traite les eaux résiduaires des communes de Cugnaux, Villeneuve Tolosane,
Frouzins et Seysse. Construite en 1996, cette station est dimensionnée pour 40 000
équivalents habitant. La boue traitée a la chaux est stockée sur une aire bétonnée,
mais les boues testées dans ce travail sont prélevées immédiatement en sortie de
station aprés I'ajout de la chaux. Un échantillon composé est préleveé et conservé en

flacons plastique de 11. a -18° jusqu'aux utilisations.
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Tableau 2.2. Caractéristiques principales de la Boue Chaulée.

Matiere séche (%) 25
pH 12,7
Matiére Organique (dans MS)% 47,70
Carbone Organique (dans MS)% 23,91
Azote Total (N%MS) 3,8
Azote Ammoniacal (N-NH,*%MS) 0,98
Phosphore Total (P) (%) 2,32
Calcium Total (CaO%MS) 25,4
Magnésium Total (MgO%MS) 0,63
Potassium Total (K:0%MS) 0,24
Soufre Total (S %MS) 0,04

2.2.2 Boue urbaine liquide

La boue urbaine liquide (Tableau 2.3) provient d’'un mélange de 4 stations
rurales d’épuration, appartenant aux communes de Fontsorbes et Fontenilles.
Chaque commune possede 2 petites stations rurales. Les 4 stations produisent des
boues biologiques : celles de Fontenille produisent des boues activées par aération
prolongée ; celles de Fontsorbes sont équipées de filtres bactériens et traitent aussi
l'azote dans les eaux résiduaires. Ce dernier traitement explique la richesse en
azote de ces boues. La station de Fontsorbes la plus importante est équipée d’'une
centrifugeuse. Ces communes se sont organisées pour stocker leurs boues dans un
silo, 'ensemble représente 6850 Eq Hab. Le SIVOM de Saint-Lys est en charge de
la gestion de ces boues. Un échantillon composé est prélevé au moment de la
réception des boues et conservé en flacons plastique de 1l. a -18° jusqu'aux
utilisations.
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Tableau 2.3. Caractéristiques principales de la Boue urbaine liquide.

Matiére séche 3,8
pH 7.4
Matiére Organique (dans MS) % 59,04
Carbone Organique (dans MS)% 29,47

Azote Total (N%MS) 5,87
Azote Ammoniacal (N-NH4*%MS) 2,8
Phosphore Total (P) (%) 4,76
Calcium Total (CaO%MS) 4,71
Magnésium Total (MgO%MS) 1,05
Potassium Total (K.0%MS) 0,689
Soufre Total (S %MS) 0,40

2.2.3 Boue de lisier de porc
La boue de lisier de porc (Tableau 2.4) provient de I'élevage porcin de M.
Capdebosc prés de Morlaas, dans les Pyrénées Atlantiques. Cet élevage porcin est
équipé d’'une station de traitement de lisier (le plus proche de Poucharramet), et
disposait de boue au début de I'expérimentation. Des échantillons de boue ont été

prélevés aprés homogénéisation a la station de production et conservés a -18°.

Tableau 2.4. Caractéristiques principales de la Boue de lisier de porc.

Matiere seche 2,15
pH 7,5
Matiére Organique (dans MS)% 30,70
Carbone Organique (dans MS)% 15,32
Azote Total 6,1
Azote Ammoniacal (N-NH4;*%MS) 1,2
Phosphore Total (P) (%) 5,99
Calcium Total (CaO%MS) 7,5
Magnésium Total(MgO%MS) 2
Potassium Total (K:2O%MS) 12,8
Soufre Total (S %MS) 0,28

2.2.4 Boue granulée

La boue granulée (Tableau 2.5) provient de la station d’épuration d’eaux de
Ginestous, cette station traite les eaux résiduaires de Toulouse. La boue urbaine est
obtenue par séchage a 105°C pendant 10 minutes et contient 90 % de matiére
séche. Cette boue, se présente en granules irréguliers des tailles diverses. Pour
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éviter des erreurs conséquentes, la boue a été broyée au mortier et forcée a passer

au tamis a 1Tmm.

Tableau 2.5. Caractéristiques principales de la Boue granulée.

Matiére séche 90,48

pH 7
Matiére Organique (dans MS)% 82,92

Carbone Organique (dans MS)% 46,07

Azote Total (N%MS) 4,95

Azote Ammoniacal (N-NH4*%MS) 0,9

P Total (%) [P20s%MS] 1,923

Calcium Total (CaO%MS)

Magnésium Total(MgO%MS)

Potassium Total (K20%MS)

Soufre Total (S %MS) 0,2163

2.2.5 Boue compostée

La boue compostée (Tableau 2.6) provient également de la station
d’épuration d’eaux de Ginestous. Cette boue présente comme caractéristique la
présence d'écorces variées (pin et feuillus en mélange). Pour les expérimentations,

elle a été criblée (2 mm) afin d'améliorer son homogénéité.
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Tableau 2.6. Caractéristiques principales de la Boue compostée.

Matiere séche 25

pH 6,5
Matiére Organique (dans MS)% 74,85
Carbone Organique (dans MS)% 40,45
Azote Total 4,0385
Azote Ammoniacal 1,2
Phosphore Total (P) (%) 2

Calcium Total -
Magnésium Total -
Potassium Total -
Soufre Total 0,12

2.3 Expériences réalisées

2.3.1 Dynamique du carbone des boues

2.3.1.1 Suivi de la minéralisation du Carbone des boues ; mesure de CO,
dégagé
2.3.1.1.1 Protocole expérimental
Deux séries d'expériences ont été réalisées. La premiére a consisté a
déterminer les potentiels de minéralisation des cinq types de boues en utilisant les
deux sols le Fluvisol et le Luvi-rédoxisol. La deuxieme, complémentaire, permettait
d'évaluer les effets de la taille de la particule sur la minéralisation du carbone des
boues. Cette derniére a été réalisée en utilisant le Luvi-rédoxisol. Les procédures
expérimentales sont décrites en détail dans ce qui suit.
2.3.1.1.2 Détermination des potentiels de minéralisation des différents types
de boues
La quantité de sol et de boue dans les essais a été calculée afin d'éviter des
altérations dans les conditions de sol, telles des conditions d'anoxie localisée, qui
altérent la minéralisation normale des boues. En considérant une couche arable
hypothétique de 3000 T ha-1, 'apport de carbone peut étre assimilé a un apport
d'environ 3000 kg de C, ou 6000 kg de matiére organique (matiére séche) ou bien,
autour de 30 tonnes de matiére humide par hectare. Cette quantité est de I'ordre de
grandeur de ce qui est épandu par les agriculteurs, soit en fumier, soit en boues de
STEP, tous les 2 ans.
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Compte tenu de ces calculs, 25 g de sol ont été utilisés dans chacun des
essais. Les échantillons de sol ont été broyés au mortier et ensuite tamisés a 1 mm.
Une quantité équivalente a 25 mg de carbone provenant des produits a tester
(différents types de boues) a été additionnée de maniere indépendante a chacun
des échantillons de sol (Tableau 2.7).

Le mélange sol-produit a tester a été placé dans un flacon de 75 mL, et
I'humidité a été corrigée afin d'atteindre les 2/3 de la capacité au champ. Ensuite, les
flacons ont été placés dans des enceintes étanches de 500 ml. A l'intérieur de ces

enceintes, deux flacons de 20 ml ont été placés. L'un contenant 10 ml d’eau

déminéralisé, afin d’assurer la saturation en HZO de l'atmosphére, et l'autre

contenant 10 mL de NaOH 0,25N. La température de lI'ensemble est maintenue a
25°.
Le C02 libéré par la minéralisation est capté par la soude. A des intervalles

de temps fixes, les enceintes sont ouvertes afin de renouveler l'oxygene (O,) A ce

moment, les flacons contenant de la soude sont retirés et remplacés par des flacons
contenant du réactif neuf.

Lors de ces expériences, deux types de témoins ont été utilisés. Le glucose,
étant un produit totalement minéralisable, a été utilisé (a la dose de 25 mg
d'equivalent carbone) comme témoin positif. Le témoin négatif consistait en un
échantillon de sol sans boue additionnée.

Afin de déterminer le 002 absorbé, la technique proposée par Ohlinger
(1996) a été choisie. Selon ce protocole, le carbonate de Na formé est précipité par
BaCI2, et la soude restante est dosée par HCI 0,125 N. Les déterminations ont été
effectuées a des intervalles de 3, 9, 16, 22, 29, 54 et 82 jours.

La différence des valeurs observée entre chacun des traitements (mélange

sol-boue) et le témoin négatif (sol sans produit a tester) est considérée comme la

quantité de 002 provenant de la boue.
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Tableau 2.7. Quantité de Boue apporté dans chaque traitement

Type de traitement Matiére Humide (mg) Matiére Seche (mg)
B. chaulée 418,4 104.6
B. urbaine 2232 84,8
B. porcine 7590 163,2
B. granulée 99,97 54,26

247,2 61,8

B. compostée
Glucose 62,5 62,5

2.3.1.1.3 Evaluation de I'influence de la taille des particules sur la
minéralisation du carbone des boues

Afin de vérifier I'influence de la granulométrie des boues sur la vitesse de
minéralisation, une deuxiéme série d’expériences a été effectuée dans des
conditions semblables. Cette deuxieme expérience a été effectuée sur un Luvi-
rédoxisol. Ce choix est basé sur la l'idée que la texture plus grossiére du Luvi-
rédoxisol permettra de refléter les changements avec plus de sensibilité que le
Fluvisol plus argileux (Krull et al., 2001).

Deux traitements ont été définis afin d'évaluer les effets de la taille de la
particule sur la vitesse de minéralisation du carbone des boues. Le premier
traitement consistait en I'ajout d'une granule de 100 mg et d'environ 4,5 mm de
diamétre de boue déshydratée a I'échantillon de sol (25 g). Le deuxiéme consistait
en l'ajout de 100mg de la méme boue déshydratée granulée, broyée au mortier et
tamisée a 2mm.

Comme dans l'expérience précédente, le mélange a été placé dans un
flacon de 75 ml de capacité, ouvert et amené a humidité équivalente a 2/3 de la
capacité au champ. Les flacons placés dans les enceintes étanches de 500 ml ont

été utilisés pour la détermination du CO, dégagé a 3, 10, 18, 24, 49 et 77 jours,
selon la méthode décrite plus haut.

2.3.1.1.4 Traitements des données
Le plan expérimental des expériences décrites correspond a un dispositif
factoriel 7 x 2 (sept traitements et deux sols) avec 4 répétitions, en blocs totalement
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aléatoires. Les données d'émission cumulée du C-CO, ont été ajustées au modele
mathématique.

La valeur moyenne de chaque traitement, ainsi que la variance et |'écart type
correspondants, ont été calculés pour chacune des dates considérées en tenant
compte des quatre répétitions. Les données ainsi obtenues ont fait lI'objet des
analyses statistiques (ANOVA). Dans les cas ou des différences significatives ont
été trouvées (p < 0,05), les moyennes ont été séparées en utilisant le test de la plus
petite différence significative (L.S.D.). Les relations entre les différentes variables ont

été évaluées par des analyses de régressions et testées par sa valeur F.
2.3.1.2 Fractionnement densimétrique du carbone

2.3.1.2.1 Protocole expérimental

Afin d'effectuer le fractionnement de la matiére organique du sol, ce dernier
est séché a l'air, broyé au mortier et tamisé a 2mm. Le choix de la quantité de
carbone sous forme des boues utilisées, cinq fois supérieure a celle utilisé pour
I'expérience précédente, était contraint par la plus faible sensibilité de la méthode
appliquée. La quantité de carbone provenant des boues utilisées devait permettre
d'identifier des changements liés aux traitements.

Les boues ont été mélangées avec 100g de sol dans des flacons de 200 ml.
La quantité de boue ajoutée représentait un apport de 0,5 g de carbone pour chaque
échantillon de sol (Tableau 2.8). Selon ce calcul, I'apport de C est d'environ 15 T
pour 3000 T de couche arable. En estimant que le carbone constitue la moitié de la
matiere organique (exprimé en matiere séche), l'application représente environ 30 T
ha' (le maximum autorisé pour 10 ans) et en terme de pourcentage entre 40 et 70 %
du C présent dans le sol. Les échantillons amenés a une humidité proche du 70% de
la capacité au champ, ont été incubés, ouverts, a 25°C, pendant 0, 15 et 60 jours.
L'humidité était contrélée pour gravimétrie chaque 48 h, et le déficit compensé avec

de lI'eau déminéralisé.
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Tableau 2.8. Quantité de Boue apportée dans chaque traitement correspondant a 0,5 g de carbone.

Type de traitement Matiere Humide (g) Matiere Seche (g)
B. chaulée 8,368 2,092
B. urbaine 64,9 2,466
B. porcine 151,8 3,264
B. granulée 1,1994 1,0852
B. compostée 4,944 1,236

Aprés incubation, les échantillons sont séchés a l'air et le carbone total est
déterminé par oxydation humide et détermination de CO, par piégeage avec du
NaOH (Tiessen et Moir, 1993b). Parallélement une aliquote de 5 g dechaque
échantillon est mis dans un tube de centrifugeuse de 50 ml et mélangés avec 30 ml
de liquide de séparation correspondent a la fraction de matiére organique a obtenir..
Les tubes sont placés dans un cube d’ultrasons pendant 10 min et ensuite ils sont
agités pendant 10 min. Le mélange obtenu est centrifugé 10 min a 3500 tours par
minute. Le surnageant est filtré sous vide en utilisant des filtres en fibre de verre. Le
carbone provenant de chaque fraction est dosé par oxydation humide ; la
récupération du CO2 s'effectue dans un piege a soude (Tiessen et Moir, 1993b).

Le carbone de la fraction Iégére est récupéré comme surnageant du
mélange sol et tétrachlorure (6 = 1,59). Le carbone de la fraction moyenne est celui
présent dans le mélange sol/bromoforme : éthanol (& = 2). Le carbone organique
contenu dans la fraction lourde est estimé comme la différence entre le C total et

celui quantifié dans les fractions de densité inférieure a 2.

2.3.1.2.2 Traitement des données
La valeur moyenne de chaque traitement, ainsi que la variance et I'écart type
correspondant, ont été calculés pour chacune des dates considérées en tenant
compte des trois répétitions réalisées. Les données ainsi obtenues ont fait I'objet des
analyses statistiques (ANOVA). Dans les cas ou des différences significatives ont
éte trouvées (p < 0,05), les moyennes ont été séparées en utilisant le test de la plus
petite différence significative (L.S.D.). Etant donné que I'on ne dispose que de trois
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points pour estimer la cinétique d'évolution des fractions, il est illusoire de rechercher
des équations mathématiques décrivant cette évolution.

Le plan expérimental de cette expérience correspond a un systéme factoriel
7 x 2 (sept traitements et deux sols), avec 3 répétitions et 3 dates, en blocs
totalement aléatoires. Les effets principaux sont ceux des sols et des types de
boues.

2.3.1.:3‘ Effet de la taille des particules sur I'évolution de la matiére organique
exogeéne
2.3.1.3.1 Protocole expérimental

L'expérience a consisté en comparer dans le Luvi-rédoxisol l'effet de
I'application de la boue granulée moulue (évaluée dans I'expérience précédente) et
I'effet de la application de la méme quantité de boue granulée, mais en granules
entiers. En partant de cette prémisse, un granule de boue apportant 0,5 g de
carbone a été mélangé avec 100g de sol dans un flacon de 200 ml. Les échantillons
amenés a une humidité du 70% de la capacité au champ, ont été incubés, ouverts, a
25°C pendant 0, 15 et 60 jours. L'humidité était contrélée par gravimétrie toutes les
48 h, et le déficit compensé avec de I'eau déminéralisé.

Comme dans l'expérience précédente, aprés l'incubation, les échantillons
sont séchés a l'air et le carbone total est déterminé. Aprés cette opération, 5 g de
chaque échantillon sont mis dans un tube de centrifugeuse de 50 ml et mélangés
avec 30 ml de liquide de séparation, mélange sol et tétrachlorure (6 = 1,59) pour la
fraction l1égére et mélange sol + bromoforme : éthanol (& = 2) pour le carbone de la
fraction moyenne. Le carbone organique contenu dans la fraction lourde est estimé
comme la différence entre le C total et celui quantifié dans les fractions de densité
inférieure a 2. Les tubes sont placés dans un cube d’ultrasons pendant 10 min et
ensuite ils sont agités pendant 10 min. Le mélange obtenu est centrifugé 10 min a
3500 RPM. Le surnageant est filtré sous vide en utilisant des filtres en fibre de verre.
Le carbone provenant de chaque fraction est dosé par oxydation humide ; la

récupération du CO; s'effectue dans un piége a soude (Tiessen et Moir, 1993b).
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2.3.1.3.2 Traitements des données

Le plan expérimental de cette expérience correspond a 2 traitements avec 3
répétitions, en blocs aléatoires. La valeur moyenne de chaque traitement, ainsi que
la variance et I'écart type correspondants, ont été calculés pour chacune des dates
considérées en tenant compte des trois répétitions. Les données ainsi obtenues ont
fait I'objet des analyses statistiques (ANOVA). Lorsque des différences significatives
ont été mises en évidence (p < 0,05), les moyennes ont été comparées en utilisant le
test de la plus petite différence significative (L.S.D.). Etant donné que I'on ne dispose
que de trois points pour estimer la cinétique d'évolution des fractions, aucun modele

mathématique n'a été utilisé pour décrire I'évolution des fractions.
2.3.2 Dynamique de la minéralisation de I'azote des boues

2.3.2.1 Comparaison de potentiels de minéralisation de I'azote des boues

Les expériences effectuées pour établir la dynamique de I'azote ont été
réalisées avec I'addition au sol de 0,2 %o de N. Ce dosage équivaut a un épandage
de 600 kg N ha™, en considérant un poids de I'norizon labourable égal a 3000 T. Si
I'on considére des boues avec un contenu d'azote de 6 ou 4%, la quantité estimée
est obtenue a partir de I'épandage de 10 ou 15 tonnes de matiére séche/ha.

Dans les essais effectués afin de déterminer I'azote sous forme de NH," et
NOs, 20 g de sol broyé au mortier et tamisé a 1 mm, ont été mélangés avec les
produits a tester (différents types de boues), en quantité telle que chacun apportait 4
mg d’azote total. Ce mélange a été placé dans des flacons de 200 ml ouverts
(Tableau 2.9). Afin d'amener les échantillons a 2/3 de la capacité au champ, de I'eau
déminéralisée a été apportée dans certains cas. Les échantillons ainsi préparés ont

été mis a incuber a 25°C.
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Tableau 2.9. Suivi du la Minéralisation de [’azote. Quantité de Boue apporté dans chaque traitement.

Type de traitement Matiere Humide (mg)  Matiére Séche (mg)

B. chaulée 421,05 105,26
B. urbaine 1793,24 68,14
B. porcine 3049,94 65,57
B. granulée 89,31 80,81
B. compostée 396,19 99,05
Urée 8,70 8,70

A intervalles de temps fixes (0, 7, 15 et 30 jours), 100 ml de KCI 2M sont
ajoutés dans les flacons prévus pour les déterminations. Les flacons sont ensuite
fermés et soumis a agitation pendant 30 min. Apreés filtration, nitrates et ammonium
sont déterminés sur I'extrait par colorimétrie. Pour cette expérience, trois répétitions

ont été effectuées.

2.3.2.2 Comparaison de la volatilisation de I'azote des boues

La volatilisation d'azote des boues de STEP déposées sur des échantillons
de terre, en conditions controlées de température et d’humidité, a été déterminée en
mesurant le dégagement de NH; au cours de temps. Cette expérience visait a établir
des paramétres permettant de prévoir la volatilisation.

Afin de comparer la potentialité de dégagement de NH3, 25 g de sol séché a
l'air, broyé et tamisé sont placés dans un flacon de 75 ml ouvert. Une quantité de
produit a tester (différents types de boues) (Tableau 2.10) contenant 5 mg d'azote
est mélangée a ’eau déminéralisée. Le volume total d'eau obtenu (eau du produit +
eau ajoutée) est égal a 5 ml. Le mélange est versé dans le flacon de 75 ml, sur le sol
sans mélanger, et ensuite est placé dans une enceinte étanche de 500 ml. Dans
I'enceinte est placé un récipient de 20 ml contenant 10 ml d’acide sulfurique a 0,5 M
afin de fixer 'ammoniac volatilisé. L’ensemble du dispositif est placé a 25°C. Le
récipient d’acide est renouvelé a 7, 15 et 30 jours. Le NH; capté par l'acide est
ensuite mesuré par colorimétrie. Trois répétitions de cette expérience ont été

réalisées.
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Tableau 2.10. Suivi du dégagement du NH3. Quantité de Boue apporté dans chaque traitement.

Type de traitement Matiere Humide (mg)  Matiére Séche (mg)

B. chaulée 526,3 131,6
B. urbaine 22415 85,2
B. porcine 3812,4 82,0
B. granulée 111,6 101,0
B. compostée 495,2 123,8
Urée 10,9 10,9

2.3.2.3 Influence de la taille des particules
Afin de caractériser les changements liés a la taille des la particules, sur la
boulbéne, des expériences complémentaires de minéralisation et de volatilisation de
'azote, ont étés réalisées avec la boue granulée en utilisant terre. Les traitement
consistent a comparer I'évolution d'une méme quantité de boue moulue et sous la

forme d'une seule granule.

2.3.2.3.1 Traitements des résultats

Le plan expérimental correspond a un dispositif factoriel 7 x 2 avec
répétitions, en blocs complétement aléatoires. Les effets principaux sont ceux du sol
et du type de boue. La valeur moyenne de chaque traitement, ainsi que la variance
et I'écart type correspondants, ont été calculés pour chacune des dates considérées
en tenant compte des trois répétitions. Les données ainsi obtenues ont fait l'objet
des analyses statistiques (ANOVA). Dans les cas ou des différences significatives
ont été trouvées (p < 0,05), les moyennes ont été séparées en utilisant le test de la
différence minimale significative (L.S.D.). La relation entre les différentes variables a
été évaluée par des analyses de régressions et testée par sa valeur F. Les modéles

de régression ont été testés avec le logiciel "Statistix, Analytical Software (V.6)".
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2.3.3 Dynamique du phosphore des boues
Les expériences réalisées ont par but d’identifier et de suivre I'évolution des
formes de phosphore (P) au cours d’'une incubation dans un mélange sol — boues.
Deux types de sols et cing types de boues différentes, plus un traitement phosphate

et un témoin sont étudiés.

2.3.3.1 Préparation des échantillons

La quantité de boue utilisée dans I'expérience est calculée en considérant,
une couche arable de 3000 T. ha”, et un apport de phosphore permettant de
détecter les différences aprés fractionnement. A tel effet, 6 mg de P par 100 g de sol
représentent un apport de 60 ppm de P total, c'est-a-dire 180 Kg de P. ha™. Cette
quantité est apportée approximativement par 1 a 3 tonnes de matiére séche de
boue.

Dans un flacon de 200 cm?, a 100 g de sol séché a l'air et tamisé a 2 mm,
est ajoutée une quantité de boue afin d'atteindre un apport de 6 mg de P total.
L'apport de P est réalisé soit sous forme de boue, soit sous forme de CaHPO,. Ce
produit est utilisé comme témoin positif (+), un témoin sans P (-) permet de vérifier
I'évolution du sol sans traitement (Tableau 2.11).

A ce mélange, on ajoute de I'eau pour avoir une teneur finale (eau ajouté +
eau de la boue) représentant 70% de la capacité au champ.

Les échantillons, avec trois répétitions, sont placés en incubation a 28°C
pour des durées de 0, 7, 30 et 180 jours (TO, T7 T30 et T180). Aprés l'incubation
chaque échantillon sert aux déterminations suivantes :

- P total (digestion a I'acide perchlorique) ;
- P Organique ;
- P extractible selon les méthodes de Bray 1, Olsen et Mehlich-3 ;
- P par spéciation via une extraction chimique séquentielle, méthode de
Chang & Jackson, (Kuo, 1996) ;
- P selon le fractionnement par mobilité de Hedley et al., (1982).
Afin d'établir avec précision le niveau de biodisponibilité du phosphore, les

échantillons de sol correspondant au temps d'incubation TO sont utilisés pour des
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essais en pot en utilisant la chicorée (Cichorium intybus L.). Le matériel végétal est

soumis a des analyses de biomasse et P total.

2.3.3.1.1 Traitement des résultats

La valeur moyenne de chaque traitement, ainsi que la variance et |'écart type
correspondants, sont calculés pour chacune des dates considérées en tenant
compte des trois répétitions. Les données ainsi obtenues font I'objet des analyses
statistiques (ANOVA). Dans les cas ou des différences significatives sont trouvées (p
< 0,05), les moyennes sont séparées en utilisant le test de la différence minimale
significative (L.S.D.). Lorsque I'hypothese d'égalité de moyennes est rejetée (p<0,05)
ou une tendance vers l'effet du traitement (p<0,10) a été constatée, des contrastes
orthogonaux entre traitements sont réalisés.

L’analyse de régression multiple est utilisée pour la construction des
modéles explicatifs. « Statistix, Analytical Software » (V.6) est utilisé comme logiciel

pour les calculs.
2.4 Méthodes Analytiques.
241 Mesures de C

2.4.1.1 Suivi de la minéralisation du Carbone des boues - Mesure de CO,
dégagé - Méthode respirométrique
La respiration du sol est définie comme la consommation d'oxygéne et
I'émission de CO, par des microorganismes du sol comme conséquences de leur
métabolisme. La respiration du sol résulte de la dégradation de la matiere organique
sous toutes ses formes. Sa mesure a été utilisée afin de déterminer les
changements liés au labourage (Alvarez et al., 1995) ou se produisent au long d'une
cycle de culture (Alvarez et al., 1998). Cette détermination présente comme
principale contrainte une grande variabilité spatiale ; de plus, elle ne permet pas de
différencier la respiration de microorganismes de celle de la végétation ou des
racines. La procédure la plus utilisée, pour la mesure de la respiration du sol en
conditions contrblées (avec des sols homogénéisés), consiste en I'utilisation d'un
systeme fermé. Ainsi, le CO, est retenu dans une enceinte hermétique et absorbé

par une solution alcaline. Ensuite, le CO, est quantifi¢ au début et a fin de
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l'incubation. L'accumulation du CO,, peut étre exprimée en taux de production
(Ohlinger, 1996).

Dans ce travail, les vitesses de minéralisation de diverses boues de STEP
en conditions optimales de température et d’humidité, dans deux sols différents, ont
été déterminées. La méthode choisie pour arriver a un tel but a consisté en la
mesure du dégagement de CO, au cours de temps.

Le matériel et les solutions chimiques pour la mise en plan du protocole sont
les, suivantes :

» Récipient hermétique 500 mL.

* Reécipient 50 mL pour recevoir la mélange sol — produit a tester
* Récipients 25 mL pour pieges alcalines a CO, et pour H,O

* Solution Hydroxyde de sodium (0,05 M)

» Acide chlorhydrique (0,1 M)

* Chlorure de baryum (0,5 M)

* Indicateur de Phénophtaléine

La procédure consiste a placer le sol et le produit a tester dans le récipient
de 50 mL, avec 20 mL de solution Na OH et 20 mL de H,O déminéralisée dans des
flacons de 25 mL. Les trois récipients sont alors placés dans le récipient étanche de
500 mL et incubés a 25°C. Aux dates d'échantillonnage prévues, le récipient de
Na(OH) est ouvert et remplacé par un autre contenant du réactif neuf. Le CO, est
déterminé a l'aide de 2 mL de solution du chlorure de baryum (formation de
carbonate de baryum). Ensuite, I'ajout de 2-3 gouttes d'indicateur de phénophtaléine
est effectué et le titrage du NaOH en exces s'effectue avec la solution de HCI. Afin
d'obtenir un controle (blanc), I'expérience est réalisée sans ajout de sol dans le
récipient correspondant.

Calcul de résultats, selon Tiessen et Moir (1993b) :

((@-b)x2,2x100) / x % dm =mg CO,
a : volume de HCI consommé par le controle (blanc)

b : volume de HCI consommeé par I'échantillon
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La respiration est fortement influencée par le contenu en eau du sol. Afin
d'éviter des biais, il est nécessaire de conserver les échantillons a humidité

constant, environ 60-70 % de la capacité au champ.

2.4.1.2 Détermination du C Total par digestion humide et piégeage du CO;

La digestion humide utilisée est basé sur la technique décrite par Tiessen et
Moir (1993b)

L'échantillon, placé sur un filtre en microfibre de verre (Whatman GF/C) est
digéré avec le mélange «dichromate de potassium — acide sulfurique», dans un
tube a 50 mL fermé hermétiquement. Le CO., dégagé est piégé par un récipient
contenant du NaOH 0,25 M. Afin de déterminer le carbonate de sodium formé, une
précipitation par BaCl, est réalisée. La soude restante est dosée par HCI 0,125 N en

utilisant comme indicateur de la phénophtaléine.

2.4.1.3 Fractionnement du carbone du sol

5 g de chaque échantillon sont mis dans un tube a centriguger de 50 mL et
mélangés avec 30 mL de liquide de séparation (& 1,59 = tétrachlorure de carbone ;
0 2 = bromoforme : éthanol). Les tubes sont placés dans une cuve a ultrasons
pendant 10 min et ensuite ils sont agités pendant 10 min. Le mélange obtenu est
centrifugé 10 min a 3500 rpm. Le surnageant est filiré sous vide en utilisant des
filtres en fibre de verre. Le carbone provenant de chaque fraction est dosé par
oxydation humide ; la récupération du CO, s'effectue dans un piége a soude
(Tiessen et Moir, 1993b). Le carbone de la fraction Iégére (d = 1,59) est récupéré
comme surnageant du meélange sol - tétrachlorure . Le carbone de la fraction
moyenne (& = 2) est celui présent dans le mélange sol + bromoforme : éthanol. Le
carbone organique contenu dans la fraction lourde est estimé comme la différence

entre le C total et celui quantifié dans les fractions de densité inférieure a 2.

2.4.2 Mesures de N

2.4.2.1 Procédure d'extraction de I'azote minéral du sol
L'extraction s'effectue avec une solution de KCI 1 M (rapport terre / solution
égale a 1 / 2 ; agitation durant 30 minutes a 20°C). Les ions NO; et NH," sont

ensuite dosés par colorimétrie a 520 nm et 660 nm
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2.4.2.2 Détermination par colorimétrie de NH,"

2.4.2.2.1 Principe

En présence d’un oxydant et a pH élevé, les ions NH," réagissent avec du
phénol pour développer une intense couleur bleue. L'intensité de la couleur est
proportionnelle a la concentration en ammoniac. En présence d'un catalyseur, la
couleur se développe rapidement a température ambiante. Néanmoins, il est
préférable de porter la solution a 40 °C pour améliorer la réaction. Il a été aussi
démontré qu’un pH supérieur a 11 donne un maximum de sensibilité a la méthode.

Les cations Ca*, Mg* et Fe* précipitent en condition alcaline. La turbidité
résultante donne une interférence positive dans la détermination de 'ammoniac. Afin
d’éliminer cette interférence une solution d'EDTA (acide
éthylenediaminotétraacétique) est ajoutée avant le développement de la couleur.

L’EDTA complexe les cations di et trivalents et, dés lors, prévient leur précipitation.

2.4.2.2.2 Matériel

bouteilles a agitation de 250 mL, 1 par échantillon (+ bouchon) ;
entonnoirs, 1 par échantillon ;

fioles coniques de 250 mL, 1 par échantillon ;

balance analytique a 0,1 mg ;

agitateur a mouvement de va-et-vient ;

bac thermostaté ;

pH-métre ;

spectrophotométre réglé a 636 nm, assurant une précision de 0,001
d’absorbance, équipé de cuves de 10 mm de trajet optique ;
fioles jaugées de 25, 100, 200, 1000 et 2000 mL ;

pipettes a 1 traitde 1,2 et 5 mL ;

bouteille colorée de 100 mL ;

papier filtre Whatman n° 42 (ou équivalent).

2.4.2.2.3 Réactifs
Eau déminéralisée ayant une conductivité inférieure a 0,2 mS. m"
Solution de phénol — nitroprussiate. Dans une fiole jaugée de 100 mL contenant

environ 90 mL d’eau déminéralisée, dissoudre 7 g de phénol en cristaux p.a.
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(CeHsO) et 0,034 g de nitroprussiate de sodium p.a. (CsFeNsNa,O, 2H,0). Ajuster
au volume. Transvaser dans une bouteille colorée et conserver au réfrigérateur.
Solution de chlorure de potassium 2 M. Dans une fiole jaugée de 1000 mL,
dissoudre 149 g de chlorure de potassium dans de I'eau déminéralisée. Ajuster au
volume. Homogénéiser.

Tampon hypochlorite. Dans une fiole jaugée de 100 mL contenant environ 70 mL
d'eau déminéralisée, dissoudre 1,480 g d'hydroxyde de sodium (N.OH) en
pastilles p.a. Ajouter 4,98 g d’hydrogénophosphate di-sodium (NH.HPO,) p.a. et
20 mL d’hypochlorite de sodium (N.OCI) a 5 %. Vérifier que le pH soit compris
entre 11,4 et 12,2. Ajouter un peu d’hydroxyde de sodium (N.OH) en solution
aqueuse a 30 % pour élever le pH si nécessaire. Ajuster a 100 mL avec de I'eau
déminéralisée.

Solution d’EDTA. Dans une fiole jaugée de 100 mL d’eau déminéralisée,
dissoudre 6 g d’EDTA disodium (C1oH1N2N.20s, 2H,0). Porter a pH = 7. Ajuster
au volume. Homogénéiser.

Solution mére d'ammoniac (N-NH,*) 100ug.ml'. Dans une fiole jaugée de 1000 m
L contenant environ 800 mL d’eau déminéralisée, dissoudre 0,4717 g de sulfate
d’ammonium p.a. ((NH4).SO,). Ajuster au volume. Homogénéiser.

Solution fille d’'ammoniac (N-NH,*)100ug.ml”". Dans une fiole jaugée de 200 mL,
verser 4 mL de solution mére et ajuster au volume avec de I'eau déminéralisée.
Solution étalon d'ammoniac (N-NH,*). Dans une série de fioles jaugées de 25 mL,
verser 5 mL de solution de chlorure de potassium (ou moins si l'aliquote prélevée
pour I'échantillon est de moins de 5 mL) ajouter 0, 1, 2, 3, 4, 5 et 6 mL de la
solution fille. Les solutions étalons contiennent ainsi 0, 2, 4, 6, 8, 10 et 12ug. de
N-NH," et seront traitées par la suite de la méme maniére que les échantillons
avant d’étre portées au volume.

2.4.2.2.4 Mode opératoire

Peser 10g de sol frais et les verser dans une bouteille a agitation de 250 mL.
Ajouter 100 mL de solution de chlorure de potassium. Boucher correctement la
bouteille et agiter pendant une heure. Filtrer le mélange et conserver le filtrat dans

un réfrigérateur s'’il n’est pas analysé immédiatement.
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Pipeter une aliquote de 5 mL du filtrat et transvaser dans une fiole jaugée de
25mL.

Ajouter 1 mL de la solution d’EDTA et agiter. Laisser reposer 1 minute.

Ajouter 2 mL de la solution de phénol nitroprussiate et 4 mL de tampon
hypochlorite .

Ajuster immédiatement a8 25 mL avec de l'eau démineralisée et agiter
énergiquement.

Placer les fioles jaugées dans un bac thermostaté a 40°C pendant 30 minutes
puis laisser refroidir a température ambiante pendant 10 minutes.

Mesurer au spectrophotomeétre réglé a 636 nm l'intensité de la coloration bleue.

Calculer le taux d’humidité du sol sur une prise de sol identique.
2.4.2.3 Détermination de NO; par colorimétrie

2.4.2.3.1 Principe
La détermination des nitrates se fait aprées une extraction au sulfate de

potassium 0,5 mol. L. Le chlorure de potassium ne peut étre utilisé avec cette

méthode car I'ion chlorure CI- provoque des interférences avec le développement de

la couleur. Comme pour 'ammoniac, il est préférable d’utiliser la terre fraichement

prélevée, autrement on risque d’avoir une augmentation des nitrates due a la

minéralisation aprés prélevement.

2.4.2.3.2 Matériel

bouteilles a agitation de 100mL, 1 par échantillon (+ bouchon) ;
entonnoirs, 1 par échantillon ;

fioles coniques de 25 mL, 1 par échantillon ;

balance analytique a 0,1 mg ;

spectrophotomeétre réglé a 410 mm, assurant une précision de 0,001
d’absorbance, équipé de cuves de 10 mm de trajet optique ;
fioles jaugées de 50,500 et 1000 mL ;

pipettes a 1 traitde 0,5, 1,2, 5,10 et 25 mL ;

dessiccateur ;

étuve a 105°C ;

tubes a essai ;
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papier filtre Whatman n°42 (ou équivalent) ;

agitateur Vortex.

2.4.2.3.3 Réactifs

Eau déminéralisée ayant une conductivité inférieure a 0,2 mS.m™";

Solution de sulfate de potassium (K.SO4) 0,5 mol.M™";

Dans une fiole jaugée de 1000mL contenant environ 800 mL d’eau déminéralisée
dissoudre 87 g d’hydroxyde de sulfate de potassium p.a. Ajuster au volume.
Homogénéiser.

Solution d’hydroxyde de sodium (N.OH) a 4 mol.L"". Dans une fiole jaugée de
1000mL contenant environ 800 mL deau déminéralisée, dissoudre 160 g
d’hydroxyde de sodium p.a. Ajuster au volume. Homogénéiser.

Acide salicylique (C/HsOs) 5%. Dans une fiole de 200 mL, verser 95 mL d’acide
sulfurique (95%, d = 1,84) ; dissoudre 5 g d’acide salicylique. Cette solution doit
étre conservée au noir, dans un endroit frais et durant 7 jours maximum.

Solution mere de nitrates (N-NO;) 1000 ug.mL". Mettre +/- 10g de nitrate de
potassium p.a. (KNO3) pendant 2 heures dans une étuve a 105°C. Puis laisser
refroidir dans un dessiccateur. Dans une fiole jaugée de 1000mL contenant
environ 800 mL d’eau déminéralisée, dissoudre 7,223g de nitrate de potassium
séché. Ajuster au volume. Homogénéiser.

Solution fille de nitrates (N-NO;) 50ug.mL™. Dans une fiole jaugée de 500mL
contenant environ 400 mL d’eau déminéralisée, verser 25 mL de la solution mére.
Ajuster au volume. Homogénéiser.

Solutions étalons de nitrates (N-NO3) 1 a 50ug.mL".

2.4.2.3.4 Mode opératoire

Placer 10 g de sol frais dans une bouteille a agitation de 100mL. Ajouter 20mL de
solution de sulfate de potassium. boucher correctement la bouteille et agiter
pendant 30 minutes. Filtrer et conserver le filtrat dans un réfrigérateur s’il n’est pas
analysé immédiatement.

Pipeter respectivement 0,5mL de chaque standard de la gamme étalon et de

chaque échantillon dans des tubes a essai.
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Ajouter 1 mL de la solution d’acide salicylique et agiter immédiatement (avec un

agitateur vibrant en faisant trés attention) et laisser reposer 30 minutes.

Ajouter 10 mL de solution d’hydroxyde de sodium, agiter et laisser la couleur se
développer pendant 1 heure. La couleur reste stable pendant 12 heures.
Mesurer au spectrophotomeétre réglé a 410 nm l'intensité de la coloration.

Calculer le taux d’humidité du sol sur une prise de sol identique.
2.4.2.4 N Total : méthode Kjeldahl

2.4.2.41 Principe
La méthode Kjeldahl consiste en la digestion de I'échantillon a analyser dans

de l'acide sulfurique (H,SO,), avec un catalyseur a base de cuivre et de titane

jusqu’a conversion de tout I'azote en ammoniaque (NH,). Dans une deuxieme temps

'ammoniaque est distillé et titrée a l'acide. La teneur en azote de I'échantillon est
proportionnelle a la quantité d’acide nécessaire au titrage de 'ammoniaque.

2.4.2.4.2 Matériel
La méthode Kjeldahl nécessite :
Unité de digestion ;
Ballons Kjeldahl ;
Unité de distillation ;
Burette ;

Hydroxyde d’ammonium.

2.4.2.4.3 Réactifs
Catalyseur Kjeldahl : contenant 10 g de K,SO, plus 0,30 g de CuSO, ;

Acide sulfurique concentré H,SO, ;

Mélange solution tampon ;

Solution d’acide borique ;

Zinc en poudre ou granulés ;
Hydroxyde de sodium : 50 % poids/vol ;
Solution standard 0,1 N HCI.
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2.4.2.4.4 Mode opératoire

Peser 1 g d’échantillon que 'on transfere dans un papier filtre.

Introduire le catalyseur dans le ballon Kjeldahl.

Ajouter 25 ml d’acide sulfurique concentré H2SO4.

Digestion a 370°C (3 heures).

Refroidir et ajouter 400 ml d’eau déminéralisée.

Placer sur la plate-forme de distillation en ajoutant 75 ml de solution d’acide
borique.

Préparer I'échantillon pour la distillation en ajoutant approximativement 0,5 g de
zinc en poudre dans la fiole.

Alcaliniser avec le NaOH.

Insérer la fiole dans 'ensemble de distillation.

Continuer la distillation jusqu'a ce que 250 ml de distillat aient été collectés dans
les fioles de réception.

Titrer jusqu’a la couleur pourpre initiale en utilisant I'acide chlorhydrique 0.1N.

2.4.3 Mesures de P

2.4.3.1 Détermination du P total
Le phosphore de I'échantillon est mis en solution en utilisant une solution
acide nitrique sulfurique et perchlorique. Le dosage des ions P en solution s'effectue
par spectrocolorimétrie  (longueur d'onde : 825 nm) d'un complexe
phosphomolybdique selon la méthode Murphy-Riley (Carter, 1993).

2.4.3.2 Détermination du phosphore assimilable

2.4.3.2.1 Méthode du phosphore assimilable Olsen

Le phosphore est extrait avec une solution d'hydrogénocarbonate de sodium
a pH = 8,5. La solution alcaline d'hydrogénocarbonate peut diminuer la concentration
des ions calcium par précipitation de carbonate de calcium, et celle des ions
aluminium et ferriques par précipitation d'hydroxydes. La concentration des ions
phosphate augmente en conséquence, et le phosphore "assimilable" est extrait de
I'échantillon de sol par la solution d'hydrogénocarbonate de sodium, ensuite une
filtration est effectuée.
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2.4.3.2.2 Méthode du phosphore assimilable Bray 1
La méthode combine I'extraction du phosphore assimilable en milieu acide et
la complexation, par le fluorure d'ammonium, de I'aluminium lié au phosphore. Le
dosage du phosphore est réalisé par spectrophotométrie par la méthode blue de
phospho-molybdene.

2.4.3.2.3 Méthode du phosphore assimilable Mehlich-3
L'extractif Mehlich-3 (Mehlich, 1984) a été développé comme un extractif
multiéléments pendant les années 80.
La solution extractive Mehlich-3 est composée de :
Acide Acétique 0,2 M
NH.NO; 0,25 M
NH.F 0,015 M
HNO; 0,013 M
M EDTA 0,001
Matériel nécessaire :
Papier filtre N° 2
Récipients d'extraction, entonnoirs, agitateur.
Protocole :
Mélanger I'échantillon de sol et I'extractif en proportion 1:10
Agiter 5 minutes a température ambiante (= 200 cycles par minute).
Filtrer avec le papier filtre N° 2 (répéter I'opération si nécessaire).
Déterminer la concentration par colorimétrie.
Calcul de résultats :

P (mgP/kg) = Concentration dans l'extrait [mg P/l x ratio (sol : extractif) ]
2.4.3.3 Méthodes analytiques de fractionnement du P du sol

2.4.3.3.1 Méthode de Chang et Jackson (1957)

Cette méthode de fractionnement est basée sur le principe de dissolution
différentielle (différentes formes minérales du phosphore seront solubilisées par
différents solvants). Le chlorure d'ammonium extrait les formes les plus solubles de
phosphore. Le fluorure d'ammonium est actif vis-a-vis des phosphates d'aluminium

(fraction dite P-Al). La soude est destinée a faire passer en solution les phosphates
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ferriques (fraction dite P-Fe). L'acide sulfurique dissout les phosphates calciques
(fraction dite P-Ca). Le citrate de sodium additionné d'hydrosulfite de sodium,
attaque et solubilise les phosphates ferrigues enrobés dans des précipités
d'hydroxydes de fer et/ou d'alumine (fraction dite P-Fe soluble dans les réducteurs).
Le fluorure d'ammonium agit aussi sur les phosphates aluminiques libérés par le
traitement précédent (fraction dite P-Al occlus).
La mise en pratique du fractionnement demande, les produits chimiques et
le matériel suivant :
chlorure d'ammonium 1 M (NH.CI)
fluorure ammonium 0,5 M (NHF) pH 8.2
hydroxyde sodium 2 M et 0,1 M (NaOH)
NaOH 0,1 M + NaCl1 M
solution saturée de NaCl (400 g de NaCl dans 1 L H,O déminéralisée)
acide sulfurique 0,25 M
acide chlorhydrique 2 M
citrate de sodium 0,3 M
bicarbonate de sodium 1 M
acide borique 0,8 M
dithionite de sodium
p-nitrophenol 0,25%
Agitateur
Centrifugeuse, Flagons de 50 mL
Bain Marie
Spectrophotométre
La procédure se déroule sur 4 jours ; elle est la suivante :
1-  Ajouter 0,5 g de sol a 25 mL de NH4,Cl a 1 M dans un tube Falcon de
50 mL, agiter pendant 30 minutes. Centrifuger. Puis prélever le surnageant, celui-Ci
constitue I'extrait "A", ou l'on trouve le phosphore soluble a l'eau et les cations
échangeables.
2-  Ajouter 25 mL de NHF (pH=8.2) au résidu de sol. Agiter la suspension

pendant 1 heure. Centrifuger, prélever le surnageant. Il constitue I'extrait "B". Laver
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I'échantillon de sol avec 10 mL de NaCl saturé. Cet extrait B contient les phosphates
d'aluminium.

3- Ajouter au sol 25 mL de NaOH 0,1 M. Agiter pendant 17 heures.
Centrifuger et prélever le surnageant : c’est I'extrait "C". Laver une nouvelle fois le
sol avec 10 mL de NaCl. Centrifuger. Les phosphates de fer seront prélevés par
cette solution.

4-  Ajouter 20 mL de citrate de sodium a 0,3 M avec 2,5 mL de NaHCO3; 1
M au résidu du sol. Chauffer le tout dans un bain-marie a 85°C.

5- Ajouter 0,5 g de dithionate de sodium, puis remuer rapidement.
Continuer de chauffer pendant 15 minutes, centrifuger, prélever le surnageant : c’est
I'extrait "D". Enfin, exposer l'extrait a I'air afin d’'oxyder le dithionate de sodium. C'est
dans cette fraction que se trouvent solubilisés les phosphates ferriques enrobés
dans des précipités d'hydroxydes de fer et/ou d'alumine. C'est la fraction dite "P-Fe
soluble dans les réducteurs".

6- Ajouter au résidu de sol 25 mL de H,SO, 0,25 M et agiter pendant une
heure. Centrifuger pendant 10 minutes, prélever le surnageant qui sera I'extrait "E",
ou on trouve le P sous forme de phosphate de calcium.

Dans tous les cas, le dosage du phosphore inorganique contenu dans les

extraits est dosé par spectrophotomeétrie, méthode blue de Phospho-molybdéne.

2.4.3.3.2 Méthode de Hedley (Tiessen et Moir, 1993a)
La mise en pratique du fractionnement demande les réactifs suivants :
- HCIO,5M
- HCI1M
- NaHCO3;0,5M
- NaOHO0,1 M

La procédure d'extraction se déroule sur cinq jours.

JOUR 1 : on pése 0,5 g de sol dans un tube a centrifuger de 50 mL et on
ajoute 2 bandes de résine d'échange anionique et 30 mL d’eau distillée, puis
agitation,16h.

JOUR 2 : On récupere les bandes de résine que l'on rince a 'eau distillée,

puis on les met dans des tubes de 50 mL, on ajoute 20 mL de HCl a 0,5 M. On
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laisse les tubes ouverts durant 1h pour laisser les gaz s’échapper. On referme et on
met en agitation pendant 16 h. On récupére la solution que I'on met a centrifuger a
0°C durant 1h, puis on décante I'eau et on conserve le sol, on ajoute 30 mL de
NaHCO; (bicarbonate) 0,5 M et on met la suspension en agitation durant 16h. A ce
stade, la résine a adsorbé presque la totalité du P inorganique le plus labile et la
suspension contient le reste de P inorganique mais surtout tout le P organique
contenu dans la matiere organique.

JOUR 3 : On centrifuge la suspension durant 1h, puis on décante le
bicarbonate que l'on conserve. On détermine P inorganique avec 10 mL de la
solution bicarbonate grace a la méthode de Murphy- Riley (1962) : on utilise un bleu
acide ascorbique + sulfomolybdique, dont I'intensité dépend de la concentration de
P, puis on utilise un colorimétre lecture a la longueur d’'onde de 660 nm. Cette
méthode est manuelle, une autre méthode peut étre utilisée, elle correspond a peu
prés a celle de Murphy-Riley (1962), mais est entierement effectuée par une chaine
de phosphore. On détermine P total avec 10 mL de suspension (solution
bicarbonate) que I'on met a digérer dans un milieu acide et a haute température afin
de libérer le P contenu dans la matiere organique. Donc apres digestion, la
suspension contient P inorganique + P organique = P total ; on détermine P total
avec la méthode de Murphy-Riley puis on déduit : P organique = P total — P
inorganique.

On récupere le sol qu'on lave avec NaOH 0,1 M, puis on ajoute de la soude
jusqu’a un volume de 30 mL, on met en agitation durant 16h.

JOUR 4 : On centrifuge la suspension durant 1h, puis on décante I'extraction
au NaOH. On détermine ensuite P inorganique et P total avec I'extraction au NaOH.
On lave le sol au fond du tube avec une solution de HCI 1 M, puis on en ajoute
jusqu’a un volume de 30 mL. Enfin on met en agitation durant 16h.

JOUR 5 : On centrifuge la suspension puis on décante le surnageant

(extraction au HCI), et on détermine P.
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2.4.3.3.3 Méthode colorimétrique de détermination du phosphore méthode
sulfomolybdique et de I'acide ascorbique

1. Dans une flacon jaugée de 1 litre, 38g d'heptamolybdate d'ammonium
sont dissouts dans 500 a 600 mL d'eau déminéralisée. 282 mL d'H.SO, sont ajoutés
a l'éprouvette et un ajustement est effectué (jusqu'au trait de jauge) avec de Il'eau
déminéralisée.

2. Dans une flacon jaugée de 500 mL, 5,0g d'acide ascorbique sont dissouts
dans de lI'eau déminéralisée. Ce mélange est mis au froid et a I'abri de la lumiére
pour le conserver un maximum de 24 heures.

Les 2 premiéres étapes permettent d'obtenir les 2 réactifs.

3. Une solution mére de phosphore est préparée en dissolvant 4,3928g de
KoPO, dans une flacon jaugée de 1 litre avec de l'eau déminéralisée. Ajustement
jusqu'a trait de jauge et conservation au froid et a l'obscurité. On effectue d'autres
solutions étalons de phosphore afin d'établir une droite sur lequel on pourra
s'appuyer pour déterminer, apres mesure par colorimétrie, la teneur en phosphore.

4. La solution a doser est mise dans une capsule 0,25 mL

5. Un systéme automatisé permet I'ajout des 2 réactifs.

6. Lecture sur le graphique de la valeur correspondant a I'échantillon.

2.4.3.3.4 Détermination de la biodisponibilité du phosphore en utilisant
chicorée (Cichorium Intibus L.) comme plante indicatrice.

Les meéthodes biologiques sont usuellement utilisées pour déterminer la
biodisponibilité du phosphore (Bidegain et al, 2000 ; Hafidi et al 1990). Dans le
présent travail, I'objectif est de simplifier au maximum la démarche pour acquérir des
données complémentaires a celles obtenues par les méthodes extractives.

Les échantillons utilisés proviennent du t = 0 des expériences d’incubations
des mélanges boues - terre servant a déterminer la mobilité du phosphore selon les
sources et temps d’incubation. 20 g d’échantillon, sont mélangés avec 50 g de sable
lavé a HCI 0,1 M et rincé avec de I'eau déminéralisé. Le mélange est placé dans de
récipients plats de 10 cm de diamétre. 45 graines de chicorée sont semées de fagon
uniformément distribuées. Afin de limiter des éventuelles interférences avec des

déficits en azote, 0,65 mg de N - NH4 est apporté au milieu de culture.
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Les pots sont placés a 25° et arrosés deux fois par jour avec de l'eau
déminéralisée. Au quinzieme jour de I'expérience la biomasse aérienne est prélevée,
séchée a 60°C 48 hs et pesée. Aprés pesée, et pour déterminer la concentration en
phosphore dans les tissus, la biomasse est minéralisée a 180-200°C par un mélange
de 5 ml d'acide nitrique (HNO3), 2 ml d'acide sulfurique (H2S0O4) et 4 ml d'acide
perchlorique (HCIO4) par mg de biomasse seche.

Le produit de la minéralisation est amené a volume et la concentration en
phosphore est déterminée par la méthode colorimétrique (§ 2.4.3.3.3). La teneur en

phosphore est calculée en rapport a la biomasse.

Le plan expérimental correspond a un systéme factoriel 7 x 2 (sept
traitements et deux sols), avec 3 répétitions, en blocs totalement aléatoires. Les
effets principaux correspondent aux sols et aux types de boues utilisées.

La valeur moyenne de chaque traitement, ainsi que la variance et I'écart type
correspondants, ont été calculés avec les trois répétitions. Les données ont fait
I'objet d’analyses statistiques (ANOVA). Quand des différences significatives ont été
trouvées (p < 0,05), les moyennes ont été séparées en utilisant le test de la
différence minimale significative (L.S.D.).
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CHAPITRE 3 : DYNAMIQUE DU CARBONE DES BOUES
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3.1 Objectif

L’objectif de cette étude est d'évaluer les différences d'aptitude a la
minéralisation du carbone provenant de types distincts de boues utilisées dans la
région Midi Pyrénées (France), et d'établir des relations entre le carbone, dans les
différentes fractions densimétriques de la matiere organique, et son comportement
dans le sol.

Ainsi, afin de caractériser le comportement des boues, quatre expériences
ont été successivement menées en conditions contrélées.

Les résultats et les conclusions partielles de ces expériences sont présentés

Dans ce chapitre.

3.2 Suivi de la minéralisation du Carbone des boues. Mesure de
CO; degage.
Les vitesses de minéralisation du carbone, en conditions optimales de
température et d’humidité, de boues de STEP de différentes natures ont été
évaluées dans deux sols différents, en mesurant le dégagement de CO, au cours du

temps.

3.2.1 La cinétique de minéralisation du carbone des sols
seuls.

La description mathématique de la dynamique de la minéralisation du
carbone du sol en conditions contrélées, constitue un outil essentiel pour la
caractérisation de la matiére organique du sol et la compréhension de I'évolution du
carbone dans le sol.

Dans le cas du carbone ou de 'azote du sol, les modéles peuvent présumer
I'existence d'une ou plusieurs formes minéralisables avec un taux spécifique de
décomposition. Par exemple, le modéle exponentiel proposé par Stanford et Smith
(1972) considére l'existence d'une unique forme minéralisable. Ce modéle, a été
utilisé pour décrire la minéralisation du carbone et de l'azote (Riffaldi et al. 1996,
Alvarez et Alvarez, 2002, Camargo et al, 2002 et 2004). Ce modele permet d'estimer
la proportion de carbone potentiellement minéralisable, en acceptant I'hypothése que
la fraction de carbone labile se minéralise au taux constant et proportionnel a sa

concentration.
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Le modele exponentiel , suppose que la quantité de carbone potentiellement
minéralisable (CPM) peut étre estimée en considérant un taux constant de
minéralisation (Thuriés et al. 2000). Dans I' équation y = 4. (1 —¢ ™)) la constante
"a" = CPM représente la fraction du carbone potentiellement minéralisable , et la
constante exponentielle "b" le taux de minéralisation relative (Riffaldi et al. 1996 ;
Ellert et Bettany, 1998). La minéralisation "y" est en conséquence, proportionnelle a
la quantité de carbone présente dans le compartiment CPM (Alvarez et Alvarez
2000). En isolant le temps=t dans I'équation, et en estimant la période de temps
dans laquelle se minéralise 50% carbone minéralisable du sol on obtient le temps de
semi-décomposition qui est un paramétre indicateur de la stabilité du carbone. Ainsi,
plus le carbone est protégé (physiquement ou chimiquement) dans le sol, plus long
sera le durée du cycle. Dans les sols soumis a différents systéemes de labourage, les
relations entre la magnitude des composantes densimétriques de la matiere
organique du sol et la potentialité de minéralisation du carbone, ont été trouvées
(Thornley et Cannell, 1992, Alvarez et al. 1998). L'importance de ces parameétres
dans la détermination des propriétés du carbone du sol, a motivé le choix effectué.

Au cours de l'incubation et pour les deux types de sol, I'émission journaliére
atteint une valeur maximale au cours des trois premiers jours. Ce parameétre diminue
progressivement avec le temps traduisant une diminution de l'activité microbienne
(Figure 3.1). Cette caractéristique est attribuée a la diminution des fractions plus

labiles du carbone du sol au cours de l'incubation (Torri et al. 2003).
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Figure 3.1: Emission Journaliere du C-CO: des sols seuls durant l'incubation.

L'évolution de l'incubation est signalée dans les figures 3.1 et 3.2, dans
lesquelles les quantités du C-CO, émises par les deux types de sols durant
l'incubation sont indiquées. Au début de I'expérience, I'émission du C-CO, est égale
a zeéro, ce qui est du aux caractéristiques du dispositif expérimental : la présence du
sol sec au début de I'expérience et humidifié au moment d'étre mis en incubation. Au
troisieme jour (Figure 3.2, "a") s'observe un fort flux du C — CO,. Ce flux observé
frequemment au début des incubations (Bonde et Lindberg, 1988), correspond a
l'utilisation par la population bactérienne des formes de carbone organique soluble et
trés facilement disponible (Marstorp, 1996).

Les résultats obtenus montrent que malgré la différence en quantité de
carbone, il n'existe pas de différence significative dans la quantité de C-CO, émise
par les deux sols étudiés aprés 82 jours d'incubation (Figure 3.2).

La description mathématique de la minéralisation du carbone nous
permet d'approfondir I'analyse des données et de mieux comprendre les résultats

obtenus.
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En analysant les données de quantités de C-CO, (Figure 3.2 et Tableau 3.1),
en utilisant le modéle exponentiel, on observe que les valeurs de Carbone
Potentiellement Minéralisable (CPM) de deux sols, ne présentent pas de différences
significatives. Ces valeurs sont représentées dans la figure 3.2 par la quantité du C-
CO: ou par la pente de la courbe = 0. Le temps nécessaire pour réduire a la moitié le
contenu de carbone du sol (t'2), atteint une valeur de plus de =27 j dans le Fluvisol
et seulement de = 23 j dans le Luvi-rédoxisol. Si I'estimation se réalise pour estimer
le temps demandé pour minéraliser 90% du contenu de carbone, les valeurs
atteignent 90 j dans le cas du Fluvisol et = 76 jour dans le cas du Fluvi-redoxisol
(Tableau 3.5).

La quantité initiale de carbone dans le Luvi-rédoxisol représentait 65 % de
celle présente dans le fluvisol. Les résultats montrent que la proportion de carbone
respiré dans le Luvi-rédoxisol est égale a 4,5 % du carbone total. Cette proportion
atteint 3,26 % dans le fluvisol (Figure 3.3). En tenant compte de ces valeurs, nous
pouvons affirmer que la proportion du carbone respiré est proportionnellement plus
importante dans le Luvi-rédoxisol méme si la quantitée totale de carbone est
similaire dans les deux sols.

Le modeéle exponentiel permet aussi l'analyse des données de C-CO;
dégagé en termes de pourcentage de carbone exogéne. Le Pourcentage de
Carbone Potentiellement Minéralisable (PCPM), représente le point ou la
continuation de l'incubation, ne permet pas d'augmenter significativement le
pourcentage de carbone total émis par le sol (Figure 3.3). Ainsi, ce paramétre donne
une estimation de la qualité du carbone présente dans les sols. Les pourcentages de
carbone potentiellement minéralisable, correspondant aux deux sols étudiés, sont
exposés dans le tableau 3.2. Le PCPM du Luvi-redoxisol montre une valeur
d'environ 30 % supérieure a celle du Fluvisol. La texture plus fine du Fluvisol et
I'action protectrice des argiles par rapport aux molécules organiques pourraient
expliquer les différences observées dans la proportion du carbone minéralisé
(Oades, 1988; van Veen et Kuikman, 1990 Christensen, 1988). Les résultats de la
minéralisation de C du sol, exprimées en pourcentage, correspondent environ a
deux ans de minéralisation sur le terrain, selon les observations réalisées sur les

mémes sols pour Guiresse et al. (2004).
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Tableau 3.1. Carbone Potentiellement Minéralisable (CPM). Modéle utilisé pour décrire la dynamique de

minéralisation des témoins sans traitements (mg). Les valeurs "a" expriment la valeur du CPMOu les valeurs
"a" expriment la valeur du CPM

Exponentielle

y=a.(l —e(_b'x>)

Fluvisol a=10,7213

b =0,0257

rz=0,9272

p <0,05
Luvi-rédoxisol a=9,2276

b =0,0304

rz2=0,9062

p <0,05

Tableau 3.2. Pourcentage du Carbone Potentiellement Minéralisable (PCPM). Modéles utilisés pour décrire la

dynamique de minéralisation des témoins sans traitements (% du C total).Les valeurs "a" expriment la valeur du
PCPM

Exponentielle

y=a. (1=

Fluvisol a=3,7620

b =0,0257

r2=0,9272

p <0,05
Luvi-rédoxisol a=4,9214

b =0,0304

rz=0,9062

p <0,05
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Figure 3.3: Pourcentage du carbone total des sols émis (C-CO;) par les témoins négatif durant l'incubation.
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Les sols étudiés présentent des différences en qualité du carbone. Le Luvi-
rédoxisol, a émis au long de l'incubation une quantité du C-CO, similaire a celle du
Fluvisol, en dépit de son plus faible contenu de matiére organique. La quantité émise
s'explique par sa valeur de PCPM plus importante. L'analyse de t'2 montre que les
valeurs du Luvi-redoxisol sont 20 % inférieures. Cela met en évidence une certaine
fragilitt de la matieére organique et, signale des besoins plus importants de
retournement des pailles et d'autres résidus de récolte dans les terrains, afin

d'obtenir une meilleure conservation de la matiére organique.
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3.2.2 Emission de CO.. Comparaison de potentiels de
minéralisation des boues.

Il est possible d'estimer les émissions de C-CO; provenant exclusivement de
la source de C exogene (boue). Ce paramétre peut étre obtenu selon I'expression
suivante:

Cc-CO

=C-CO ) -C- CO2 Provenant de témoins

2 Provenant de la boue 2 Provenant de (sol + boue

Afin de faciliter la compréhension et l'interprétation des valeurs, I'expression
de I'émission du C-CO, est effectuée en pourcentage de C-CO, dégagé par rapport

au carbone exogéne apporté.
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Figure 3.5. Luvi-rédoxisol. Emission journaliére de C-CO, exprimée en pourcentage et en mg (les valeurs
regroupées dans un méme ovale sont similaires)
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Pendant la premiére phase I'émission journaliere de C-CO,, estimée comme
le total émis entre deux mesures divisé par le nombre de jours entre mesures, a
présenté des différences significatives entre traitements. Dans les deux sols, les
valeurs les plus élevées d'émission correspondent au glucose, suivie de la boue
granulée moulue, la boue porcine, la compostée et la boue chaulée. Bien que le
comportement soit similaire dans les deux sols, les différences entre traitements
sont plus marquées dans le Luvi-redoxisol (Figures 3.4 et 3.5).

Aprés 15 jours d'incubation, les différences en émission journaliére entre
traitements (mg C-CO., émis par jour) diminuent et deviennent insignifiantes a la fin
de l'expérience. Ce fait est du a l'utilisation et a I'épuisement, par la biomasse
microbienne du sol, des plus labiles composantes de carbone (Torri et al. 2002).

Parmi les boues étudiées, la boue granulée présente les valeurs les plus
élevées d'émission du C-CO., suivie de la boue compostée. Les boues, chaulées,
urbaines liquides et porcines présentent les valeurs les plus basses et similaires
entre elles. La boue granulée, conserve une grande quantité de C rapidement
métabolisable car elle est déshydratée immédiatement aprés sa production. Ce
carbone est utilisé rapidement par la biomasse microbienne lorsqu'il est mis en
contact avec le sol humide. Le traitement boue granulée a dégagé une quantité
équivalente a 60 % du carbone contenu dans la boue. La quantité de carbone
libérée par cette boue est similaire dans le Fluvisol et le Luvi-redoxisol.

Dans l'essai, la boue compostée a libéré trés lentement le CO,. Ce résultat est en
accord avec les affirmations de lakimenko et al. (1996). Ces auteurs signalent que la
vitesse de minéralisation est inversement correlée a la teneur en lignines dans le
compost. La matiére organique riche en lignines n'évolue donc que trés lentement,
ce qui explique la lente libération du CO,observée dans la boue compostée. Dans le
Fluvisol et le Luviredoxisol, les émissions initiales du CO, des boues compostes
étaient les plus basses. Aprés la troisieme semaine, elles augmentent et dépassent

les émissions de CO,de la boue liquide et des boues porcines.
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Figure 3.7: Luvi-rédoxisol: Emission cumulée en C-CO- exprimée en pourcentage et en mg du carbone
exogene(les valeurs regroupées dans un méme ovale sont similaires p<0,05)

Nos résultats confirment ceux trouvés par lakimenko et. al. (1996)
concernant la relation inverse entre les taux de minéralisation des boues et le
contenu de lignine, constituant présent dans les écorces de la boue compostée. La
boue urbaine liquide et la boue de lisier, ayant subi des digestions aérobies et
anaérobies, ne contiennent que des composés relativement biorésistants. Leur
vitesse de minéralisation reste assez faible.

La stabilité des boues urbaines liquides et de lisier de porc, est expliquée par
l'intensive digestion aérobie et anaérobie a laquelle a été soumise la matiére
organique, en laissant seulement des fractions récalcitrantes de carbone. Par contre,
la vitesse élevée de décomposition de la boue granulée, semble démontrer que la
déshydratation thermique n’a pas d'effet sur les fractions labiles de carbone.
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Tableau 3.3. Sol Fluvisol. Modele utilisé pour décrire la dynamique de minéralisation des boues.

Exponentielle

y=a.(l —e(_b'x))

Boue Chaulée

Boue Liquide

a =41,3507
b =0,0914
r*=0,8133

a = 33,6268
b=0,1661
r’=0,4718

Boue Porcine

Boue Granulée

Boue Compostée

a =38,5424
b=0,1723
r’ = 0,6536

a =59,0750
b =0,1589
r?=0,7409

a =49,8015
b =0,0987
r>=0,9393

Glucose

Boue Chaulée

Boue Liquide

Boue Porcine

Boue Granulée

Boue Compostée

Glucose

a=96,1442
b =0,0947
r’=0,8873

Exponentielle

y=a.(l
a = 38,7632
b = 0,0861
r>=0,8863
a = 35,2526
b =0,0883
r>=0,4083
a =41,5360
b=0,1172
rr=0,4811
a =65,8736
b =0,1332
r>=0,9054
a=252,4523
b = 0,065
rr=0,8264
a=92,1849
b =0,1442
r>=0,7968

—e

(—b~X))

Tableau 3.4. Sol Luvi -rédoxisol. Modeéle utilisé pour décrire la dynamique de minéralisation des boues.
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L'analyse des modéles mathématiques des courbes (tableaux 3.4 et 3.5)
indique que le modeéle étudié, avec des coefficient de correlation comprises entre
0,47 et 0,94, ajuste significativement aux données obtenues (p<0,05). L'émission
maximale correspond a la minéralisation du glucose (témoin positif). Le glucose est
le substrat carboné le plus labile et trés rapidement métabolisable par la biomasse
microbienne du sol. Dans un ordre décroissant les valeurs de PCPM sont celles de
la glucose, suivie de la boue granulée moulue, la boue chaulée et la boue porcine et
finalement la boue urbaine liquide. Ces observations son identiques dans les deux
types de sol. Ces résultats coincident avec ceux du C-CO, accumulé obtenus aprés
82 jours d'incubation (Figure 3.8). Les deux expériences démontrent que la
minéralisation du C dépend exclusivement du type de boue ajoutée. Le type de sol

n'a pas d'effet dans les processus de minéralisation du C.
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Figure 3.8: Quantité du carbone émis comme C-CO; par les traitements apres 82 jours d'incubation. Les lettres
différentes indiquent une différence significative entre types de boues (p<0,05).

La valeur de carbone potentiellement minéralisable, montre une relation
linéaire étroite (pente de 0,9534) avec le carbone minéralisé au 82°™ jour (Figure
3.9). Dans ce dernier cas, la fraction considérée "labile" est augmentée
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significativement dans le Luvi-rédoxisol. Des résultats similaires concernant les
substrats qui minéralisent plus rapidement dans des sols a bas contenu d'argile ont
été expliqués par la stabilisation des produits carbonés. Cette stabilisation est
atteinte par adsorption dans les minéraux ou bien par l'incorporation aux agrégats du
sol, ce qui les rend physiquement inaccessibles a la biomasse microbienne (Merckx
et al., 1985; Franzluebbers, 1999).

Le paramétre de durée de vie du carbone dans le sol (t'z), nous permet
d'observer que le carbone présent dans la boue compostée montre une durée de vie
plus importante dans le sol, suivi du carbone de la boue chaulée.

L'application des modeles mathématiques permet aussi d'obtenir des
éléments d'analyse pour comparer la qualité du carbone d'origines diverses. Dans ce
travail, il est particulierement intéressant de comparer la qualité du carbone exogéne
avec celle du carbone présent dans le sol. Ainsi, on observe que le PCPM ne
dépasse pas le 5% dans les sols étudiés tandis que ce paramétre oscille entre 40 et
50 % dans les boues. Le T'2 correspondant au carbone du sol est un ordre de
magnitude plus important (Tableau 3.5). Ce paramétre représente le turnover du

carbone dans le sol.

Tableau 3.5. Resumé des principaux parameétres du carbone des sols et des boues obtenus par l'application du
modele mathématique.

Sol Boue Boue Boue Boue Boue Glucose
Chaulée Liquide Porcine Granulée Compostée
PCP
3,76 41,35 33,63 38,54 59,08 49,80 96,14
Fluvisol M
t'2 26,97 7,78 2,72 4,01 4,36 7,02 7,31
tos 89,59 25,84 9,03 13,33 14,49 23,31 24,29
PCP
Luvi- M 4,92 38,76 35,25 41,54 65,87 52,45 92,18
rédoxisol t'2 22,80 8,11 5,04 8,86 5,24 10,73 4,48
too 75,74 26,93 16,75 29,44 17,39 35,64 14,87

Finalement, la figure 3.9 montre la relation entre le PCPM et le C-CO;
dégagé au long de la expérience. Le bon ajustement entre les valeurs considérées
ajoute un élément de plus pour valider le PCPM comme valeur representative de la
potentialité de minéralisation. Compte tenu des résultats, I'utilisation du modeéle
exponentiel est justifié pour expliquer la dynamique de la minéralisation du carbone
des boues par sa justesse, sa bonne représentativité et sa simplicité.
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Figure 3.9: Relation entre Carbone Potentiellement Minéralisable, et quantité de C-CO: émisse au long de
l'incubation

Le carbone exogene présente des différences de qualité selon son origine. En
conséquence, cette caractéristique provoque des différences dans la capacité de
minéralisation des boues et dans la duré du cycle dans le sol. Ces différences
doivent étre considérés au moment de faire des bilans de carbone du sol.
Concernant la qualité du carbone des remarques doivent étre faites. D'une part, le
carbone exogéne présente un PCPM plusieurs fois plus élevé que le carbone du sol
et d'autre part, le t/2 du carbone exogene est beaucoup plus bas. Ces facteurs sont
a considérer dans la conception de bilans de carbone du sol afin de rétablir les taux

de matiére organique.
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3.3 Effet de la taille de particule sur I'évolution de la matiére
organique exogene.

L'expérience a été réalisée sur le Luvi-rédoxisol. Compte tenu du fait que la
boue granulée a été broyée et tamisée pour éviter des erreurs liées a la taille des
particules de la Boue Granulée, une expérience destinée a évaluer l'effet de la taille
des particules sur I'évolution de la matiere organique des boues s'impose.
L'incubation d'une méme quantité de boue sous forme de granule entier et sous
forme broyée a été effectuée. Pour cette expérience, les granules de boue testées
ont été sélectionnées par leur poids et forme ajustée a I'expérience.

Tout au long de l'expérience, la taille des particules a modifié
significativement I'émission de CO,. La figure 3.10 permet de suivre I'évolution
journaliere de I'émission de C-CO.. Le traitement boue granulée moulue montre une
evolution exponentielle : I'émission est initialement élevée, suivie d'une réduction
importante dans les 5 jours, puis une décroissance lente jusqu'au 65°™ jour
(émission dans les limites de détection de la méthode). Le traitement boue granulée
entiere offre un profil différent. L'émission initiale est plus basse que pour le
traitement précédent mais présente la méme décroissance rapide. Au cinquiéme
jour, la courbe s'inverse et I'émission de C-CO, augmente pour atteindre un point
culminant vers le 15®™ jour. L'émission reprend alors une courbe en décroissance
douce et finit d'évoluer de la méme maniére que dans le cas du traitement boue

moulue.
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Figure 3.10: Emission journaliere C-CO; durant l'incubation. * Indique différence significative p<0,05. **
Indique différence trés significative p<0,01.

Si I'on considére la surface d'échange entre la boue et son environnement,
on constate qu'une taille importante de particule (granule entier) est associé a une
surface d'échange réduite par rapport a une taille de particule plus petite (granule
moulue). Par conséquent dans le cas d'une surface de contact réduit, le produit
prend plus de temps a s'humidifier et limite la surface de contact a l'attaque
bactérienne. A l'inverse, la boue broyée maximise la surface d'échange ce qui
permet un dégagement de CO2 double a celui constaté dans le cas de boues en
granulé entier. Entre les 13éme et 19eme jours, le taux d'émission de la boue
granulé entiéere augmente, dépassant méme celui de la boue moulue. Ce pic
correspond a l'effondrement des granulés qui voient alors leur surface d'échange se
rapprocher de celle de la boue moulue.

Le taux de dégagement initial de CO, de la boue granulée (Figure 3.10, point
b) est significativement plus bas que celui de la boue moulue (Point a). On constate
d'abord une réduction du taux d'émission, puis une augmentation de celui-ci, qui se
traduit par un changement du signe de la pente (point d'inflexion aux alentours du

5°me jour) jusqu'au moment ou I'émission journaliére devient maximale (Point c). Le
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taux d'émission commence ensuite a descendre et aprés une nouvelle inflexion
(point d), le taux de décroissance est constant jusqu'a la fin de I'expérience point e).

La figure 3.11 reprend les quantités cumulées de dégagement de C-CO..
Malgré le dégagement tardif du traitement boue granulé entiére, la quantité de CO,
cumulée émise par le traitement moulu reste supérieure entre les premiers jours et le
45%™ jour ou les deux traitements se rejoignent.

Le modele mathématique exponentiel (Tableau 3.6) montre avec clarté cette
différence. La constante linéaire, qui représente le pourcentage de carbone
potentiellement minéralisable reste pratiquement inchangée face au changement de
forme physique de la boue. La proportion de carbone minéralisé n'est pas affectée
par la taille de particule, par contre la vitesse a laquelle le produit se dégrade est
fortement influencée par ce paramétre. La différence de cinétique de dégradation se
traduit dans le terme exponentiel qui double de valeur dans le cas ou le granule est
mis a incuber moulu (Tableau 3.6).

L'augmentation de la taille de particule détermine aussi une augmentation du
t'2 . La valeur de ce temps est de 5,8 j pour la boue granulée moulue et de 15,9 j
pour la boue granulée entiere. Pour o9 le valeurs son de 19,3 pour la boue moulue et
de 52,9 jours pour le granule entier.
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Figure 3.11: Emission accumulée du C-CO; de boues granulées moulue et entiere durant
l'incubation.™™ Indique différence trés significative p<0,01.

Tableau 3.6. Modele utilisé pour décrire la dynamique de minéralisation de Boue Granulée Moulue et entiere.

Boue Granulée
Moulue

Boue Granulée
Entiere

Exponentielle

y=ua.(l —e(_b'x))

A = 22,0547
b=0,1195
2 = 0,8406
t5=58]

to,g = 19,3]
A = 23,9655

b = 0,0435
2 =0,9737
=159 ]
the = 52,9 ]

Page : 92 /218



La taille de particule a un effet direct sur la vitesse de minéralisation, sans

affecter le PCPM (valeur "a" du modéle). Dans les conditions expérimentales, le
retardement obtenu par la forme granulée a été de 15 jours en comparaison avec la
forme moulue.

Les résultats mettent en évidence la possibilité de régler la vitesse de
décomposition en choisissant la taille de la particule. En conséquence, le choix de la
taille du granule constitue un outil de régulation de la mise en disponibilité des

nutriments.

3.4 Fractionnement densimétrique du carbone
Cette expérience est destinée a déterminer I'effet des applications de boues
sur la composition densimétrique de la matiére organique du sol.
Afin d'étudier le comportement du carbone exogéne provenant des boues,
chaque fraction de carbone est estimée comme la quantité de carbone dans le

traitement, moins la quantité de carbone présente dans la méme fraction du témoin.

3.4.1 Considérations sur le carbone présent dans les
différentes fractions des sols témoins.

Etat initial du carbone des sols : dans les deux sols étudiés (Fluvisol et Luvi-
rédoxisol) des différences dans la quantité de carbone initial ont été observées. Ces
différences s'expliquent par la présence de quantités distinctes de C dans chacune
des fractions du carbone du sol (Figure 3.12).

Le contenu de C total du Fluvisol est 75% supérieur a celui du Luvi-redoxisol
(Tableau 2.1). Le contenu de carbone dans la fraction intermédiaire du Fluvisol
dépasse 40 % celui du Luvi-redoxisol tandis que le contenu de la fraction lourde est
95% supérieur dans le Fluvisol.
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Figure 3.12: Sols Témoin. Carbone exogene dans la Fraction Légere (4) Intermediaire (B) et Lourde (C) au long de
l'incubation. Les valeurs regroupées dans un méme cercle sont similaires. ¥ indique variation statistiquement significative
entre les dates pour le traitement considéré.
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La faible quantité de carbone dans la fraction Iégére, proche a la sensibilité
de détection de la méthode empéche de réaliser des comparaisons dans cette
fraction. Compte tenu des déterminations effectuées, les différences observées
entre les deux types de sols ne se limitent pas au contenu de matiére organique.
L'importance relative des différentes fractions dans la composition de la matiére
organique varie selon le type de sol considéré (Figure 3.12).

Dans le sol, les différentes fractions peuvent étre considérées comme labiles
quand son facilement dégradés par la biomasse microbienne, et en conséquence,
complétent son cycle en forme rapide. Contrairement, les fractions récalcitrantes
sont celles qui complétent son cycle lentement. Les fractions moins denses, qui
correspondent a des débris non humifiés et peu ou pas liées a la matiére minérale,
sont considérées comme composantes de la fraction labile. Au contraire, le carbone
que constitue la fraction lourde, trés humifié, stabilisé, et associé aux minéraux du
sol est récalcitrant (McLauchlan et Hobbie, 2004). Les composants moins lourds
sont associés a la biodisponibilité de nutriments dans le sol (Alvarez et al. 1996,
1998) mais sont aussi les plus sensibles au changement dans le bilan du carbone du
sol (Bremer, 1994). Une majeure proportion des fractions légéres indique a la fois,

une majeur disponibilité des nutriments et une majeure fragilité du sol.

3.4.2 Considérations sur I'effet du carbone apporté par les
boues dans les deux types de sol.

Afin d'analyser l'effet du carbone apporté exclusivement par les boues, les
valeurs de contenu total de carbone obtenues a partir des échantillons traités (ajout
de boues) ont été corrigées en utilisant les déterminations effectuées sur les sols
témoins "négatifs" (cf. § 2.2.1). Ainsi, la valeur du contenu total de carbone exogéne
(provenant de la boue exclusivement) est obtenue par différence entre la valeur du
carbone total de I'échantillon traité et celle du témoin négatif correspondant. Au jour

0 de l'expérience, tous les traitements avaient regu 5 mg C. g™ sol.

3.4.2.1 Fluvisol
Du moment initial, des différences significatives dans le comportement du

carbone organique provenant des différentes boues ont été observées.
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Figure 3.13 : Fluvisol: Carbone exogeéne dans la Fraction Légere (A) Intermediaire (B) et Lourde (C) au long
de l'incubation. Les valeurs moyennes de carbone exogene sont indiquées par traitement et par date. A chaque
date, l'inclusion dans des cercles différents indique des différences significatives (p<0,05). Les valeurs
regroupées dans un méme cercle sont similaires. Les traits horizontaux indiquent l'absence des variations
statistiquement significatives entre les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des
variations significatives au cours du temps pour le traitement étudié.
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Dans le Fluvisol, la fraction du carbone légére exogéne (6 < 1,6) est
significativement plus importante aprés application du traitement Boue Compostée.
On attribue cette différence aux caractéristiques de la boue compostée,
principalement a la présence de débris décomposés partiellement ou sans
décomposition. Les autres traitements ont présenté des valeurs plus faibles et
similaires entre eux. Au long de lincubation, la différence entre traitements est
conservée et aucune évolution significative n'a pas pu étre observée entre dates
(Figure 3.13).

Initialement, dans la fraction de carbone intermédiaire (1,6 < d < 2), la boue
compostée présente les valeurs significativement plus élevées. Au 15*™ jour, les
différences entre traitements diminuent, cependant la boue compostée montre la
valeur plus élevée, suivie de la boue porcine, granulée et liquide. La boue chaulée
présente une valeur significativement inférieure. Au 60°™ jour, les différences entre
traitements disparaissent.

Au cours de l'expérience, les fractions de carbone intermédiaire apportées
par les boues granulées et compostées évoluent. La fraction intermédiaire de la
boue compostée diminue d'environ 40 % pendant les premiers 15 jours et reste sans
variation significative jusqu'a la fin de I'expérience. La fraction intermédiaire de la
boue granulée, présente un comportement plus erratique. Ainsi, elle augmente 30%
entre le début de I'expérience et le 15°™ jour, ensuite cette fraction diminue jusqu'a
atteindre une valeur similaire a celle d'origine au 60°™ jour. Le carbone des fractions
intermédiaires des boues chaulées, liquides et porcines ne montre pas de variations
liées au temps d'incubation dans le Fluvisol.

La caractérisation du carbone exogéne de la Fraction Lourde (& > 2) montre
que la boue chaulée et la boue liquide présentent les valeurs les plus élevées au
15%me jour. Vers la fin de I'expérience (60°™ jour) les différences entre traitements
sont nulles. Aucune variation significative liée au temps d'incubation n'a pu étre
observée dans cette fraction. Les résultats de cet essai permettent d'affirmer que les
boues faisant les apports moins importants dans les fractions de carbone plus

légeres, sont celles que contribuent plus significativement dans la fraction lourde.
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3.4.2.2 Sol Luvi-redoxisol.

Les résultats obtenus lors de l'analyse de la fraction Iégére du carbone
exogéne (& < 1,6) dans le Luvi-redoxisol montrent des similarités par rapport aux
mémes parameétres étudiés dans le Fluvisol. Cependant, les différences entre
traitements sont plus marquées (Figure 3.14). Les boues compostées et granulées
présentent jusqu'au 15°™ jour les valeurs les plus élevées; tandis que les
traitements restants (boues chaulées, liquides et porcines) présentent des valeurs
inférieures et similaires entre eux. Il n'existe pas de différence significative entre
traitements a la fin de l'incubation. Au sein d'un méme traitement, aucune différence

significative entre dates n'a pu étre observée.
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Figure 3.14 : Luvi-rédoxisol: Carbone exogene dans la Fraction Légere (4) Intermediaire (B) et Lourde (C) au
long de l'incubation. Les valeurs moyennes de carbone exogene sont indiquées par traitement et par date. A
chaque date, l'inclusion dans des cercles différents indique des différences significatives (p<0,05). Les valeurs
regroupées dans un méme cercle sont similaires. Les traits horizontaux indiquent l'absence des variations
statistiquement significatives entre les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des
variations significatives au cours du temps pour le traitement étudié.
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Dans la fraction intermédiaire du Luvi-redoxisol, on observe initialement que
les traitements boue granulée et chaulée présentent les valeurs les plus élevées,
suivis de la boue chaulée et de la boue liquide. Le traitement de boue chaulée
montre au 15°™ jour une diminution significative du carbone. Au 60°™ jour de
I'expérience, tous les traitements ont significativement diminué a I'exception de la
boue porcine. Compte tenu de ces résultats, nous pouvons affirmer que les
conditions physiques liées a la texture permettent une minéralisation plus intense de
la matiére organique. Cette affirmation contraste avec les observations réalisées sur
le Fluvisol.

Dans la fraction lourde du Luvi-redoxisol, on observe que les traitements ne
présentent initialement pas de différences significatives entre eux. Entre le début et
le 15éme jour d'incubation, le traitement boue porcine diminue significativement et
ses valeurs restent par la suite proches du zéro jusqu'a la fin de I'expérience. Il est
intéressant de remarquer que le traitement boue porcine n'a pas présenté des
changements lors de l'incubation des fractions Iégéres et intermédiaires. Les autres
traitements, malgré des petites différences non significatives, restent sans variation.

La quantité du carbone utilisée pendant cette expérience a été équivalente
pour tous les traitements, 'accumulation de C permet d'inférer sur la qualité du

carbone additionné (Gerzabeck et al 2001).

3.4.2.3 Effet de la taille de particule sur I'évolution de la matiére organique
exogene.

L'objectif de cette expérience est d’évaluer l'effet de la taille initiale de la

particule de boue sur I'évolution des formes de carbone du sol.

3.4.2.4 Résultats et discussion.

Initialement dans la fraction légére, les différences de taille des particules
des traitements appliqués (boue granulée moulue et granule entier) n'étaient pas
significatives. En ce qui concerne le traitement de boue granulée moulue, la quantité
de carbone exogéne présente dans la fraction légére demeure constante.
Inversement, le traitement boue granulée entiére présente une augmentation telle

que la valeur initiale est triplée (Figure 3.15). Cette augmentation coincide avec le
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pic d émission du C-CO, observé autour du jour 15 dans le traitement granule entier
dans I'expérience concernant l'effet de la taille des particules sur la minéralisation du
carbone des boues (Figure 3.10).

En revanche, dans la fraction intermédiaire, on observe que le carbone
provenant de la boue granulée entiere diminue sévérement entre le début et le
15iéme jour de l'incubation. Cela montre que le niveau de carbone dans le sol est
inférieur a celui obtenu avec la boue granulée moulue a la méme date. La
coincidence entre la diminution de la quantité de carbone de la fraction intermédiaire
et la croissance de la fraction Iégére suggére un transfert de carbone entre fractions,
lié probablement a I'effondrement du grain de boue dans le sol. Finalement, aprés
60 jours d'incubation, les différences entre traitements se sont effacées (Figure
3.16).

Le carbone exogéne dans la fraction lourde n'a pas présenté de différences
entre le traitement pour les boues granulées entiere et moulue. De plus, aucun

changement n’a pu étre observé au cours de l'incubation (Figure 3.17).
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Figure 3.15 : Luvi-rédoxisol: Fraction Légere. Comportement du carbone exogene selon la taille de particule
de la boue granulée pendant la période d'incubation. Les valeurs moyennes de carbone exogene sont indiquées
par traitement et par date. Le symbole ** indique des différences tres significatives (p<0,01). Les valeurs
regroupées dans un méme cercle sont similaires. Les traits horizontaux indiquent l'absence des variations
statistiquement significatives entre les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des
variations significatives au cours du temps pour le traitement étudié.
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Figure 3.16 : Luvi-rédoxisol. Fraction Intermédiaire. Comportement du carbone exogene selon la taille de
particule de la boue granulée, pendant la période d'incubation. Les valeurs moyennes de carbone exogene sont
indiquées par traitement et par date. Le symbole ** indique des différences tres significatives (p<0,01). Les
valeurs regroupées dans un méme cercle sont similaires. Les traits horizontaux indiquent l'absence des
variations statistiquement significatives entre les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques
indiquent des variations significatives au cours du temps pour le traitement étudié.
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Figure 3.17 : Luvi-rédoxisol. Fraction Lourde. Comportement du carbone exogene selon la taille de particule
de la boue granulée, pendant la période d'incubation. Les valeurs moyennes de carbone exogene sont indiquées
par traitement et par date. Le symbole ** indique des différences tres significatives (p<0,01). Les valeurs
regroupées dans un méme cercle sont similaires. Les traits horizontaux indiquent l'absence des variations
statistiquement significatives entre les dates pour le traitement consideré. Les traits obliques indiquent des
variations significatives au cours du temps pour le traitement étudié.
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Compte tenu de I'ensemble de résultats obtenus concernant I'évolution des
fractions du carbone, on peut affirmer que la fraction du C organique exogéene
intermédiaire manifeste la sensibilité au changements la plus importante dans le sol.
En conséquence, cette fraction est directement liée a I'amplitude des phénoménes
biologiques du sol. L'émission du C-CO, a montré une relation étroite avec la fraction

de densité intermédiaire du carbone exogéne (figure 3.18).
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Figure 3.18. : Quantité du carbone émis comme C-CQO; des témoins et traitements apres 82 jours
d'incubation en relation avec la quantité de C dans la fraction de MO intermédiaire du sol.

Des observations de I'évolution des fractions du carbone, ont peut établir
comme premiére hypothése que c'est la fraction exogéne intermédiaire celle que
manifeste plus de sensibilité dans sol. Par conséquent, étre en relation directe avec
la magnitude des phénomeénes biologiques du sol. L'émission du C-CO, a montré

une relation étroite avec la fraction de densité intermédiaire du carbone exogéne.

3.5 Conclusions préliminaires
Dans la premiére partie de ce chapitre, des différences dans la qualité du
carbone du sol ont été établies. Ces différences permettent d'expliquer a priori la
similitude dans les profils de dégagement du C-CO, dans les deux types de sol
étudiés (Fluvisol et Luvi-redoxisol) malgré leur différence de contenu de C total. De

méme, il a été démontré que la boue utilisée constitue la principale source de
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variation dans I'émission de C-CO, dans le sol Des différences liées au type de sol
n'ont pas été observées. De plus, un modéle mathématique a été validé afin
d'expliquer la dynamique de la minéralisation. Ce modéle exponentiel fixe deux
constantes : la premiére, linéaire, décrit la proportion de carbone minéralisable et la
deuxiéme, exponentielle, indique la vitesse a la quelle le processus se déclenche. La
premiére constante indique une forte corrélation (p<0,01) entre la taille des
particules et la quantité minéralisée apreés 82 jours d'incubation. Finalement, la
valeur de la taille de particule peut étre utilisée comme outil pour la régulation de la
vitesse de minéralisation.

Dans la seconde partie, le fractionnement de la matiére organique du
mélange sol-boue a permis de mettre en évidence la cause de la variabilité de
I'émission de C-CO, des différentes boues, grace a l'utilisation de I'analyse des
fractions densimétriques du carbone rémanent dans le sol. L'effet de la taille de
particule s'observe également sur la composition densimétrique du carbone
rémanent dans le sol.

Dans la derniére partie, la relation existante entre la proportion de carbone

exogéne dans la fraction intermédiaire et la minéralisation est mise en évidence.
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CHAPITRE 4 : DYNAMIQUE DE LA MINERALISATION DE
L'AZOTE DES BOUES
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4.1 Suivi de la minéralisation de I'azote des boues. Mesure de
NH/" et NOs libérés au long de I'incubation.

La valorisation agricole de boues constitue une pratique qui permet de
boucler le cycle biogéochimique de plusieurs nutriments, notamment 'azote. Apres
son incorporation au sol, 'azote s’integre dans les différentes étapes du cycle et peut
alors se rendre disponible pour la nutrition végétale. Cette disponibilité de I'azote
pour la nutrition des cultures sera déterminée par le bilan entre les apports et les flux
sortants. L'azote organique contenu dans les effluents est rendu disponible, sous
forme ammoniacale et sous forme nitrique, aprés la minéralisation des produits
selon des dynamiques tres variables (Amlinger, et al. 2003; Chantigny et al. 2004).
Ces dynamiques dépendront a la fois des caractéristiques des boues, des
caractéristiques physico-chimiques du sol qui recoit les épandages, et des conditions
climatiques aprés I'épandage. Les facteurs liés au sol et au climat conditionnent
I'activité microbienne responsable de la minéralisation et le passage en solution plus
ou moins rapide des formes minérales (Girard et al. 2005).

Par ailleurs, la concordance entre présence dans le sol de formes d'azote
disponibles et besoins des plantes est particulierement importante pour la forme
nitrique, non retenue dans les sols et trés facilement lixiviable. 1l est donc primordial
que la minéralisation se fasse pendant la période de besoin des plantes (Girard et
al. 2005). Mais les flux de sortie d'azote doivent aussi étre contrblés. Les processus
de pertes d’azote du sol vers I'atmosphére ou les eaux souterraines peuvent réduire
la valeur fertilisante des effluents et induire des biais dans les bilans azotés des
cultures. Ainsi, une partie de 'azote ammoniacal est susceptible d’étre volatilisée
(Girard et al. 2005). Dans un systéme de production la sous-estimation des pertes
par volatilisation a pour conséquence la sous-estimation de la fertilisation. D’autre
part, la surestimation entraine une sur-application et par conséquent le risque
d'augmenter les pertes par lixiviation avec la conséquences environnementales
(Sommer et Hutchings, 2001).

Ce chapitre a deux objectifs. Le premier est d'évaluer la capacité des boues
a rendre disponible leur contenu en azote et de déterminer le risque de pertes
associé a leur utilisation. Le deuxiéme consiste a évaluer l'effet de la taille de

particule de la Boue Granulée sur la minéralisation et la volatilisation de I'azote.
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Ainsi, afin de caractériser le comportement des boues par rapport a 'azote,
quatre expérimentations ont été successivement menées en conditions contrdlées.

L'expérience consiste a comparer les vitesses de minéralisation de |'azote de
boues de STEP (de natures différentes), en conditions optimales de température et
d’humidité, en utilisant des échantillons de deux types de sols fréquemment
représentés dans la région Midi-Pyrénées.

4.2 Résultats

4.2.1 L'azote des boues
Il est important de considérer les différentes formes (organique et
inorganique) dans lesquelles 'azote est apporté par les boues, méme si les quantités
totales d'azote ont été équivalentes. L'unique forme inorganique d'azote présente

dans les boues est I'ammonium. On n'a pas détecté la présence de nitrates.

4.2.1.1 Azote dans la matiére séche et proportion d‘azote ammoniacal

Les boues étant d'origines différentes, elles présentent des compositions
chimiques variées. Ces différences s'expriment, entre autres, par leur teneur en
azote, mais aussi par la forme de I'azote dans la boue.

Des différences nettes dans la proportion d'azote minéral dans I'azote total
ont été observées (Figure 4.1). La boue liquide présente une proportion d'azote
ammoniacal plus élevée, suivie de la boue compostée. Eghball (2000), en travaillant
sur le compostage des fumiers d'origine bovine, a observé que ce traitement
déterminait la conversion de la plus grande partie de I'azote minéralisable dans des
formes inorganiques. Dans la classification effectuée selon les contenus d'azote
ammoniacal, en derniere place se trouvent la boue chaulée, les boues porcines et la
boue granulée. L'importance de ce classement est liée au fait que I'ammonium

constitue une des formes d'azote minéral directement assimilable.
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Figure 4.1: Boues utilisées dans l'expérience. Pourcentage d' azote ammoniacal par rapport a l'azote total et
composition éléementaire.

4.2.1.2 Larelation C: N
La minéralisation de l'azote dépend de la relation C: N de la boue et
comprend la décomposition microbienne des composés organiques. Ce processus

est dynamique et s'oppose a l'immobilisation de I'azote par les plantes et les micro-
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organismes du sol. Il existe une minéralisation nette quand la matiére organique
présente un ratio C : N tel que la concentration d'azote n'est plus limitant pour
I'activité microbienne. L'incorporation au sol d'un substrat avec une relation C : N
élevée (autour de 30 ou plus) détermine donc une immobilisation nette de I'azote du
sol. En conséquence, un substrat possédant une relation C : N basse favorise la
minéralisation nette, alors qu'un autre avec une relation C : N élevé favorise
I'immobilisation. La durée de l'immobilisation varie entre quelques jours et plusieurs
semaines, selon les conditions de température et d'humidité. Le contenu en lignine
constitue un autre élément a considérer afin de prévoir la vitesse de décomposition
d'un substrat. L'apport d'un substrat avec un contenu de lignine élevé réduit la
vitesse de minéralisation. Les boues étudiées, présentent des relations C/N < 10,
par conséquente basses. La relation C : N présente cependant des différences selon
le type de boue (Figure 4.2).

12 4

Relation C/N

B. Chaulée B. Liquide B. Porcine B. Granulée B. Compostée
Moulue

Traitement

Figure 4.2: Boues utilisées dans l'expérience. Relation C : N des boues

La boue compostée a présenté la valeur la plus élevée. L'élaboration de
cette boue nécessite de l'addition de déchets végétaux variés (feuillage, bois et
écorces de divers especes) produits qui présentent normalement des relations C : N

> 100. La boue granulée, soumise a une déshydratation intense immédiatement
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aprés sa production, conserve la plupart de son carbone initial. Par contre, la boue
urbaine chaulée, la boue liquide et la boue porcine, ayant subi des digestions
aérobies et anaérobies, ont perdu la plupart de leurs composants carbonés
rapidement métabolisables, entrainant une chute dans la quantité de carbone total.
En conséquence, en plus de leur teneur initiale en azote, elles ont subit un

enrichissement consécutif a leur traitement.
4.2.2 Suivi de la minéralisation de I’azote.

4.2.2.1 Comportement des témoins
Tout d'abord, les résultats de la minéralisation d'azote correspondant aux
témoins négatifs (sans apport d'azote exogene) seront présentés. Cette
caractérisation a été effectuée en séparant l'azote minéral présent sous forme

d'ammonium et sous forme de nitrates.

4.2.2.1.1 Nitrates
Les deux témoins montrent une augmentation de la quantité d’azote
minéralisé tout au long de I'expérience. Cette quantité est significativement plus
importante dans le cas du Fluvisol (Figure 4.3). En accord avec les observations
réalisées concernant la minéralisation du carbone, la proportion d'azote du sol
minéralisée correspond a une période de minéralisation égale a 2 ans dans les
conditions du sud-ouest de la France (Gavalda et al. 2004). Au début de
I'expérience, dans les deux types de sol, la présence de nitrates (signalées "a" dans
la Figure 4.3) est observée. La quantité de NO;s totale au 30®™ jour est faible et
égale a 7,3 % pour le Fluvisol et 2,3% pour le Luvi-redoxisol. La quantité de nitrates
significativement supérieure dans le Fluvisol s'explique par les caractéristiques des
types de sol. Ainsi, le Fluvisol posséde au départ un contenu en matiére organique
double de celle du Luvi-rédoxisol. Cette derniére caractéristique explique la una
teneur plus importante en azote minéral dans ce sol, méme aprés le traitement de

desséchement a l'air.
Comme il a été observé pendant les déterminations d'émission de CO, (cf. chapitre
3), le modéle exponentiel s'ajuste de maniére significative (p<0,05) aux données
obtenues (Tableau 4.3). Le modéle exponentiel permet d'estimer, a partir de la

constante linéaire, la quantité d'azote potentiellement minéralisable, et a partir de la
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constante exponentielle, le taux de minéralisation (Stanford et Smith. 1972; Alvarez
et Alvarez 2000). Pour évaluer plus précisément la quantité d'azote minéralisé
pendant l'incubation, il est nécessaire de déduire de la teneur en nitrate pour chaque
date d'observation, celle correspondant au moment initial. Dans le cas présent, et en
raison de la faible quantité initiale de nitrates dans les échantillons, les changement
ne sont pas significatifs (Tableau 4.4).

4.2.2.1.2 Ammonium

L'ammonium, dans un sol bien aéré, est soumis a une dynamique dans
laquelle la minéralisation constitue le flux d'entrée et la nitrification, celui de sortie.
Dans les conditions expérimentales de ce travail correspondants a celles de la plus
parts de sols cultivés en région tempéré, ce cation peut étre considéré comme un
compartiment de transition entre I'azote organique et I'azote nitrique. L'importance
relative des deux processus déterminera l'augmentation ou la diminution de cette
forme dans le sol.

La quantité d'ammonium observée au long de l'incubation des échantillons
des sols, n'a pas montré de différences significatives entre sols ni entre dates
d'incubation. Méme si I'évolution du contenu d'azote ammoniacal s'ajuste pour les
deux sols a une fonction linéaire de pente positive, la dispersion des données et le
manque de différences significatives entre dates empéche d'observer une vraie
évolution (Figure 4.4). La dynamique de minéralisation, qu'implique une constance
dans la quantité d'ammonium et un accroissement de la quantité de nitrates,
contribue a relativiser l'importance de I'ammonium dans le sol. L'ammonium
constitue en moyenne environ 80 % de l'azote inorganique au début de l'incubation,
et seulement 20% au 30°™ jour d'incubation. A partir des valeurs d'ammonium
obtenues a temps t=0, la quantité présente au moment initial peut étre calculée, ce
qui permet la détermination de la quantité réelle minéralisée pendant l'incubation.
Les résultats obtenus montrent une dispersion de données assez importante, ce qui
n'a pas permis de détecter de différences significatives entre dates. Cette dispersion
de données est aussi a l'origine de I'absence de différence significative entre les

courbes de régression obtenues pour les deux sol (p>0,05) (Figure 4.5).

Page : 112/218



1o ¥ * ¥ * %

y=1,0392.(1-¢" 1372
R?=0,9858

N-NOs min (mg pot™)

y=0,4314.(1-&" 105
R*=0,9784

%%

0 5 10 15 20

Jours
x Fluvisol « Luvi-redoxisol

30 35

Figure 4.3: Témoins négatifs. Evolution du contenu de nitrates. * Indique une différence
significative (p<0,05) entre sols pour la date correspondante. ** Indique une différence trés

significative (p<0,01) entre sols pour la date correspondante.

Tableau 4.3. Modeéles utilisés pour décrire la dynamique des nitrates des témoins négatifs

Exponentielle

y=a.(1 =)

Fluvisol a=1,0392
b=0,1322
r2=0,9858

Luvi- a=0,43136

redoxisol b =0,1058
r2=0,9784
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Tableau 4.4. Modeles utilisés pour décrire la dynamique des nitrates minéralisés au cours de
l'incubation des témoins négatifs (NOy - NOjs au t=0)

Exponentielle

y=a.(1 -7
Fluvisol a=0,9732
b=0,1215
r2 = 0,9587
Luviredoxisol a=0,4241
b =0,1023
r2 =0,8972
0,4
X
0,35 - X
< y = 0,0033x + 0,1904 .
3 0,3 - R? = 0,3648; p<0,05
o — X
E 025 - .« X
3 y = 0,0025x + 0,2006  °
Z 02y — R? = 0,5951; p<0,05 X
> :
0,15 -
0,1 ‘ ]
0 5 10 15 20 25 30 35

Jours

x Fluvisol o Luvi-redoxisol

Figure 4.4: Témoins négatifs. Evolution du contenu total d'ammonium durant l'incubation.
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Figure 4.5: Témoins négatifs. Ammonium dans l'échantillon moins ammonium présente au jour = 0 durant
l'incubation.

4.2.2.2 Comportements des traitements
Il est possible d'estimer la quantité d'azote minérale provenant de la source
exogéne (boue) selon l'expression suivante:

minéral (Boue) j, - Nminéral (sol+boue) - Nminéral (sol témoin) Afin de

faciliter la compréhension et l'interprétation des valeurs, les quantités d'azote minéral
exogéne s'expriment en pourcentage : azote minéralisé rapporté a l'azote total
apporté par la boue.

Dans les expériences d'incubation, les données correspondantes a la

quantité d'azote minéralisé ont été obtenus selon I'expression :

minéralisé j . minéralisé j +jx minéralisé j,

La quantité d'azote
apporté par les boues, comme il a été décrit dans le § 2.1.1, dépend de deux
fractions. La premiére correspond a la fraction d'azote minéral immédiatement

disponible (Figure 4.1), la deuxiéme, l'azote organique minéralisable. En
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conséquence, la mise en disponibilité de I'azote d'une boue peut étre représenté par

I'équation suivante :

%N, =%N__. +(100-%N

NH} NH} ).k Ou

% N ma = % d'azote mis en disponibilité

% N-NH," = teneur en azote N-NH," initiale

(100 - % N-NH,4* ) = Azote organique

k = proportion de I'azote organique minéralisable

La validité de ce modéle a été vérifie et ajusté sur le Luvi-rédoxisol (Gavalda
et al., 2005).

Afin d'évaluer la mise en disponibilité de l'azote par les boues testés,

I'évolution de l'azote dans le mélange sol + boue, a été étudié.

4.2.2.2.1 Suivi de I'azote minéral
Pour mieux comprendre la dynamique de I'azote et ainsi que pour mettre en
évidence les particularités propres aux boues, l'évolution de [‘azote minéral

(ammonium et nitrate) a été étudiée.
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Figure 4.6 : Fluvisol. Minéralisation de l'azote (N-NH," + N-NO5) exprimée en pourcentage d'azote total initial
dans la boue. Les lignes encerclent des valeurs statistiquement similaires (p<0,05).
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Figure 4.7 : Luvi-rédoxisol. Minéralisation de l'azote (N-NH,* + N-NOy) exprimé en pourcentage d'azote total
initial dans la boue. Les lignes encerclent des valeurs statistiquement similaires (p<0,05).

Dans les deux sols (Figures 4.6. et 4.7) au début de I'expérience (temps = 0)
les valeurs les plus élevées d'azote inorganique s'observent dans les traitements

boue urbaine et boue compostée, suivies du traitement Boue Porcine. Les
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traitements Boue chaulée, granulée et le témoin positif (urée) présentent les valeurs
les plus basses. Initialement, I'azote minérale est principalement ammoniacal, et a
partir du jour 7, correspond a la forme nitrique.

En observant I'évolution du N-NOs; et NH," séparément, on'observe que
I'azote minéral présent au moment initial est sous la forme ammoniacal. La forme
nitrique, initialement absente, augmente jusqu'au jour 15. Cette évolution est plus
nette dans le fluvisol (Figures 4.8 a 4.11).

La présence d'azote minéral au moment initial dans la boue explique les
valeurs obtenus a t=0 (Figure 4.12). Dans les deux sols, au 7°™ jour d'incubation, on
observe que l'urée a déja minéralisé 100% de son azote. Les autres traitements ont
continué a minéraliser, mais leur taux est plus bas. La boue compostée et la boue

liquide présentent les valeurs les plus élevées entre les traitements.
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Figure 4.8 : Fluvisol. Evolution du contenu en azote nitrique. Les lignes encerclent des valeurs statistiquement
similaires (p<0,05).
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Figure 4.9 : Fluvisol. Evolution du contenu en azote ammoniacal. Les lignes encerclent des valeurs
statistiquement similaires (p<0,05).
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Figure 4.10 : Luvi-rédoxisol. Evolution du contenu en azote nitrique. Les lignes encerclent des valeurs
statistiquement similaires (p<0,05).
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Figure 4.11 : Luvi-rédoxisol. Evolution du contenu en azote ammoniacal. Les lignes encerclent des valeurs
statistiquement similaires (p<0,05).
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Figure 4.12 : N minéral exogéne dans les échantillons traités en relation a l'azote minéral présente dans la boue
au moment de l'application.

Au 15iéme jour de l'incubation, des différences entre les deux types de sols,
concernant |'évolution de I'azote minéralisé, ont été observées. La quantité d'azote
minéral dans les traitements boues granulée et composté, est relativement stable
dans le Fluvisol, par contre ce parameétre est significativement inférieur dans le Luvi-
rédoxisol (Figures 4.13 et 4.14). A cette date-la, un comportement divergent entre
boues intervient. Entre-temps la boue porcine et la boue chaulée continuent a
minéraliser de l'azote. Pour les traitements Boue compostée, urbains liquides et
granulés, une diminution nette de la quantité d'azote minéral a été observée. Morel
et al. (2003) ont déja observé ce phénoméne dans des boues présentant des
caractéristiques similaires a la boue granulée. Le phénoméne est attribué aux
processus d'immobilisation microbienne (développement de Ila biomasse
microbienne) en présence des relations C : N élevées (i.e. écorces de bois de la
boue composté). Des résultats similaires ont étés obtenus suite a I'addition de paille
a des boues porcines trés riches en azote minéral (Chantigny et al. 2001). Dans le
cas de la boue porcine, caractérisée par de trés basses relations C : N (= 2,5), la

minéralisation de l'azote continue jusqu'a la fin de I'expérience.
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Figure 4.13 : Fluvisol. Evolution du N-NO5 provenant de la boue, exprimé en pourcentage d'azote exogéne.
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Figure 4.14 : Luvi-rédoxisol. Evolution du N-NOs provenant de la boue, exprimé en pourcentage d'azote
exogene.

Dans le Luvi-rédoxisol, la quantité d’azote minéralisé par l'urée dépasse

significativement le 100%. L'azote excédentaire pourrait provenir de la minéralisation

Page : 122 /218



de la MO du sol (induite par la disponibilit¢ de nutriments). Ce phénomeéne est
connue comme « priming effect » (Torri, 2002). De fagon générale, la mise en
disponibilité de I'azote par les boues est moins efficace que celle obtenue par I'ajout

de fertilisants.

4.2.2.2.2 Composition de I'azote minéral : NH," et NO5’

L'ammonium est la premiére forme d'azote minéral issue du processus de
minéralisation, et en conditions de réduction, elle reste la forme prédominante.
L'environnement de stockage des boues est caractérisé par une tres forte demande
biologique d'oxygéne et par un certain isolement de l'extérieur, ce qui explique la
présence prépondérante de I'ammonium dans les boues. Dans les deux sols choisis
pour l'expérience, on observe qu'initialement 'ammonium représente la quasi totalité
de I'azote minéral, sa proportion diminue dans les premiers jours d'incubation (Figure
4.15 et 4.16).

Dans le Luvi-rédoxisol la proportion d'ammonium tend a se stabiliser a un
niveau plus élevé que dans le Fluvisol. Cette différence est attribuée a une activité
biologique plus importante dans le Luvi-rédoxisol, et en conséquence, a une

rénovation de la quantité d'ammonium dans le sol.
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Figure 4.15. Fluvisol. Pourcentage d'azote minéral sous forme N - NH; au long de l'incubation.
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Figure 4.16. Luvi-rédoxisol. Pourcentage d'azote minéral sous forme N-NH; au long de l'incubation.
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4.2.2.2.3 Estimation du potentiel de minéralisation de la fraction organique
de I'azote des boues

En partant du modele présenté dans § 4.2.2.2, la mise en disponibilité de
I'azote des boues est estimé de la fagon suivante:
1) %N, =%N,, . +(100-%N, ).k

Et en considérant que la constante k (proportion de l'azote organique
minéralisable) est estimable a partir de la modélisation de la minéralisation de l'azote
en utilisant I'équation exponentielle:

2) y=a.(l —e(_b'x))

Dans ce modéle, la constante ("a") représente la partie d'azote
potentiellement minéralisable et la constante exponentielle ("b") le taux de
minéralisation relative (Stanford et Smith. 1972; Alvarez et Alvarez 2000). En
considérant que l'azote de la boue comporte deux composantes, dont une
inorganique facilement identifiable, le modéle est ajusté aux valeurs d'azote
minéralisé pendant l'incubation. De cette facon, en assimilant le valeur "a" de
I'équation 2.) a la constante "k" de I'équation 1.) on peut estimer une mise en
disponibilité d'azote théorique pour les boues testées.

Dans le cas du Fluvisol, le modéle est bien adapté aux données obtenues
pendant l'incubation. Pour les boues chaulée et granulée, les valeurs d'azote
potentiellement minéralisable de la fraction organique atteignent 40%, et oscillent
entre 67 et 75 % pour les boues porcine, liquide et compostée. Dans le cas de l'urée,
le modéle surestime la valeur, et donne comme valeur d'azote potentiellement
minéralisable 123%. Gavalda et al. (2005), en travaillant sur des parcelles de mais
implantées sur le Luvi-rédoxisol avec amendement de boue granulée, ont proposé
une valeur de "k" de 0,33. En général on observe que les valeurs obtenues dans
cette expérience et avec la méthodologie décrite sont plus élevées. On peut attribuer
cette différence au conditions expérimentales. En conditions d'incubation, I'humidité
et la température sont maintenues en permanence au rang optimal et les pertes son
réduites aussi au minimum. |l n'y a pas de lixiviation et la volatilisation est réduite par

la mélange et I'numidité maintenue en permanence.
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Tableau 4.5. Modele utilisé pour décrire la dynamique de nitrates.

Exponentielle

_ (=b.x)
y=a.(l —e )
Traitement Fluvisol Luvi-rédoxisol
Boue Chaulée a=42,8307 a =35,9010
b=0,1120 b =0,091
r2=0,5808 r2=0,8558
Boue Liquide a =75,0950
b =0,1205 N.S.
rz2 =0,9665
Boue Porcine a=67,059 a=50,0732
b=0,1261 b =0,2529
r? =0,9091 r? =0,3607
Boue Granulée @ a=43,9663 a=14,64
Moulue b =0,0434 b =0,0801
rz=0,9383 rr=0,1914
Boue a=73,1921
Compostée b=0,1153 N.S.
r2 =0,9256
Urée a=123,3852
b =0,0960 N.S.
r=0,8075

Par contre, dans le cas du Luvi-rédoxisol, il n'a pas été possible d'ajuster le
modele. La forte immobilisation ainsi que les pertes pourraient étre a I'origine de ce
manque d'ajustement. Parmi les facteurs qui empécheraient un bon ajustement du
modéle, on peut citer les interactions complexes entre la qualité de la matiére
organique apportée par la boue et les caractéristiques du sol.

Dans le Luvi-rédoxisol, la relation entre la quantité d'azote minéralisé et la
quantité de carbone (des fractions Iégere et intermédiaire de la MO, une fois la boue
appliquée) est linéaire inverse. Cette relation apporte un élément explicatif a la
compréhension du phénomeéne d'immobilisation microbienne. Dans le Fluvisol

aucune relation n'a pu étre trouvée (Figure 4.17).
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Figure 4.17 : Relation entre l'azote minéralisé et la qualité de la MO.

4.2.3 Suivi de la volatilisation de I’azote

4.2.3.1 Comportement des témoins
La volatilisation d'azote observée pendant les premiers jours, pour les
témoins est négligeable et ne présente pas de différences significatives entre les
deux types de sols. Le modele qui a été choisi pour expliquer ce comportement est
linéaire a deux pentes (Figure 4.18). La quantité volatilisée a partir du Fluvisol

représente 0,03 % de l'azote total contenu dans le sol, et a partir du Luvi-redoxisol
0,035 %.
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Figure 4.18 : volatilisation du N-NH; Témoins (-).

4.2.3.2 Comportements des traitements

Une fois les traitements appliqués, des différences de volatilisation selon le
type de sol ont été observés. Les pertes ont été significativement plus importantes
dans le Luvi-rédoxisol. Dans les deux sols, 95 % des pertes ont eu lieu pendant la
premiére semaine. Les facteurs principaux responsables d’une importante
volatilisation sont la texture sablonneuse des sols, la faible capacité d’échange et le
pH élevé. La volatilisation d'ammoniaque du fluvisol est 3 fois moins importante que
celle du Luvi-redoxisol (Figure 4.19). En effet, la présence dune quantité
significativement plus importante d’argiles dans I'horizon superficiel du fluvisol
(Rodriguez et al. 2000) et la capacité de fixation de 'ammoniaque sur le complexe

d’échange (Fenn et Kissel, 1976) expliquent cette différence.

Page : 128 /218



1,2 - T 24

11 120
0,8 - 116
0.6 1 +12 8

N-NHs (mg.pot™)

0,4 - 18
0,2 | ' 14
0 . . e ‘ 0

B. Chaulée  B.Liquide B.Porcine B.Granulée B. Compostée Urée

Traitement

m Fluvisol O Luvi-redoxisol

Figure 4.19 Volatilisation du N-NH; provenant des traitements

La volatilisation du NH3; est plus importante dans le cas du traitement a l'urée.
L'hydrolyse de l'urée se produit trés rapidement, en conséquence une grande
quantité d'azote est disponible, sous forme d'ions NH,4*, provoquant une volatilisation
importante. Les pertes par volatilisation peuvent atteindre jusqu'a 50% de I'azote. La
susceptibilité de l'urée a volatiliser de 'ammoniaque est amplement documentée
dans la bibliographie internationale (Zubillaga et al, 2002). La présence de formes
ammoniacales dans les boues est a l'origine des différences observées (figure
4.20).

Dans le Luvi-redoxisol la volatilisation est plus importante pour les boues
chaulée, urbaine liquide et porcine. En effet, le rapport C : N est bas et la
minéralisation permet une disponibilité d'azote assez élevée, donc les risques de
volatilisation sont supérieures. Dans le cas de la boue chaulée, I'environnement
basique détermine un déplacement de I'équilibre ammonium — ammoniac vers la

forme ammoniacale.
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Figure 4.20 : volatilisation du N-NH; provenant des traitements en relation avec la proportion de N
ammoniacal du N total des traitement utilisées. Les sols sont considérés séparément.

1 T+ 20
0,8 1 —
° +15 2
y =-0,0544x + 06672 f%
= — R2 = 06588 p=005 o
Zos| T~ 10T :
* ~ o +10 2
I .
=04 - T~ £
z " N 2
| ] - = —~ ~— £+ 5 ZI
~ =
0,2 - ~< 0
y = -0.0138x + 0,2216 — ~ &
R2=0,1722 =
0 — : : : : 0
0 2 4 6 8 10 12
C/N produit

®m Fluvisol o Luvi-redoxisol

Figure 4.21 : volatilisation du N-NH; provenant des traitements et du témoin (+) en relation avec la
relation C/N des traitement utilisés. Sols considérés séparément.
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Les caractéristiques de la boue, principalement la relation C : N, montrent
relation avec la volatilisation. Plus la relation C : N est élevée, moins des risques de
volatilisation sont importants (Figure 4.21). L'activité biologique est a l'origine de
cette relation. Ainsi, les relations C : N élevées peuvent provoquer I'immobilisation
d’azote par la biomasse microbienne en développement. Les eémissions
d’ammoniaque sont donc réduites. La composition densimétrique du carbone
constitue un facteur supplémentaire a considérer dans la compréhension du
processus. Dans l'expérience réalisée avec le Luvi-redoxisol, on observe que la
volatilisation est déterminée également par la proportion de carbone de la fraction

légere présente dans I'échantillon (figure 4.22).
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Figure 4.22 : Luvi-rédoxisol. Volatilisation du N-NH; provenant des traitements et du témoin (+) en relation
avec la proportion de carbone de la fraction légere. ® = tous traitements et temoins (+) X = traitements boues
chaulée, urbaine, porcine et granulée moulue.

Les fractions légéres sont caractérisées par la présence de composeés ligno-
cellulosiques non liés a la matiere minérale et par une relation C : N supérieure a
100. Ces fractions déterminent une immobilisation rapide d'ammonium. En
conséquence, quand le carbone dans la fraction légere augmente, il reste moins de
NH,* susceptible d'entrer en équilibre avec le NH; et d'étre volatilisé.
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4.2.4 Effet de la taille de particule sur la dynamique de I’azote
exogeéne.
4.2.4.1 Effet de la taille de particule sur la minéralisation de I’azote.

La mise en disponibilité de I'azote a été modifiée par l'influence de la taille de
particule. Le pic d'azote minéral est observé en accord avec les observations du
chapitre 3 (Figure 3.7). Le traitement granulé moulu a mis en disponibilité I'azote plus
t6t que le traitement granule entier. Une plus grande taille de particule détermine
une superficie spécifique inférieure qu'induit un temps d'humidification plus long et
offre une surface spécifique réduite pour l'attaque bactérien. Aucune différence n'a

pu étre observée pour les 15*™ et 30*™ jours d'incubation (Figure 4.23).

N (mg.pot'1)

Jours

- -+ - Moulue —m— Entier

Figure 4.23: Evolution de la minéralisation de l'azote selon la taille de particule. * Indique différence
significative pour la date considérée.

4.2.4.2 Effet de la taille de particule sur la volatilisation de I’azote
Les quantités d'azote volatilisées ne présentent pas de différences
significatives entre traitements. Cependant, une augmentation importante de I'écart

type a été observée dans le traitement granule entier (Figure 4.24).
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4.2.5 Conclusions préliminaires

Entre autres différences, il faut considérer le contenu d'azote ammoniacal et
la relation C:N des boues. Ces deux valeurs sont spécialement importantes pour
définir le comportement de I'azote des boues.

Les boues compostée et granulée moulue montrent aprés une minéralisation
nette positive, une réduction de la valeur en nitrates. Ce phénomeéne attribué a
l'immobilisation de l'azote est expliqué par la quantité de matiére organique labile
présente dans cette boue. Il est également cohérent avec la forte émission de C-
CO.. Dans la boue compostée, limmobilisation est expliquée par la présence
d'écorces de bois (forte relation C:N). Les boues chaulée et urbaine liquide, de
relation C:N plus faible, n'ont pas montré cette tendance. La lente minéralisation de
I'azote des boues pourrait expliquer I'effet résiduel observé a long terme en essais
de terrain (Boyle et Paul, 1989).

L'ammonium qui, dans la minéralisation en conditions aérobies, résulte d'une
forme de transition vers le nitrate, montre une perte d'importance tout au long de

I'incubation.
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4.2.5.1 Volatilisation de I'azote

La volatilisation de l'azote en NH; a montré des différences significatives
selon les sol et la boue. Entre sols, c'est le Luvi-rédoxisol, avec une quantité d'argile
et une capacité d'échange cationique trois fois inférieure a celle du Fluvisol, qui
volatilise le plus.

Quant aux boues, la volatilisation est expliquée par deux facteurs liés a la
composition : la proportion d'azote ammoniacal dans la boue et la relation C/N.

La proportion d'azote ammoniacal est en relation directe avec la volatilisation
et inversement proportionnelle avec la relation C/N, probablement en raison de
I'immobilisation microbienne. Ces deux parameétres peuvent constituer un outil d'aide
a décision : maximum de temps a attendre avant enfouissement de la boue en cas
de danger de volatilisation excessive. Un autre facteur a considérer est la qualité de
la matiére organique. La volatilisation est réduite quand la proportion de carbone

dans la fraction Iégere augmente.

4.2.5.2 Effet de la taille de particule

En concordance avec les données obtenues dans l'analyse de la respiration
(§ 3), 'augmentation de la taille des particules est déterminante dans le retard de
I'apparition du pic de production maximale d'azote minéral. Ceci vérifie I'hypothése
qui suggére un effet de la taille des particules comme retardateur de la mise en
disponibilité d'azote pour les cultures. Quant a la volatilisation, les écarts types
obtenus ne permettent pas d'observer des différences significatives entre les
différentes tailles de particules (figure 4.24).
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CHAPITRE 5 : DYNAMIQUE DU P DES BOUES
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5.1 Objectif
L’objet de cette partie de I'étude est de caractériser la biodisponibilité des
phosphates provenant des boues, dans le Fluvisol et le Luvi-rédoxisol, et son
évolution au cours du temps. Afin de caractériser le comportement du phosphore
des boues, un essai d'incubation est effectué en conditions contrélées. Suite a
l'incubation, le phosphore des échantillons est analysé en fonction de sa spéciation
chimique. L'extraction séquentielle, les analyses de routine (Olsen, Bray 1, Mehlich

3) et I'extraction végétale sont choisies comme méthodes de caractérisation.
5.2 Résultats et discussions

5.2.1 Etat initial du phosphore des sols et des boues

5.2.1.1 Etat initial du phosphore des sols.

Dans ce travail, la premiére différence observée concernant le P des sols
étudiés est celle qui correspond au P total: on peut observer que la quantité de P du
Fluvisol dépasse significativement (+ 40%) celle du Luvi-rédoxisol.

L’analyse de la composition du phosphore par fractionnement permet
d’observer que les différences entre les deux types de sols sont distribuées de
maniére inégale. Le Fluvisol présente une quantité de P significativement plus
importante dans la fraction de phosphore lié au calcium, la fraction P soluble
réducteur, ainsi que dans la partie considérée comme résiduelle (celle qui n'est pas
extraite dans les fractions précédents (Figure 5.1). Le Luvi-rédoxisol présente la
fraction de P soluble la plus importante. La quantité de P associé au Calcium est un
indicateur du degré de I'évolution du sol. En accord avec nos observations, Cross &
Schlesinger (1995) ont observé que dans des sols trés évolués comme les Oxisols
ou les Ultisols, la fraction de P liée au calcium était réduite. Inversement des sols
peu évolués comme ceux des pampas sud-ameéricaines ont une quantité
considérable de P liée au calcium (Mizuno, 1981).
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Figure 5.1: Teneur en P en fonction des fractionnement chimiques a T0. * Indique différence significative
(p<0,05) entre sols pour la fraction signalé.
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Figure 5.2 : Fractions du P selon la mobilité (méthode Hedley) a TO. * Indique différence significative
(p<0,05) entre sols pour la fraction signalé.

Malgré les différences rencontrées au niveau de la spéciation chimique, les
différences en mobilité ne sont pas significatives dans nos expériences (Figure 5.2).
Finalement, quand on compare la disponibilit¢ du phosphore par des techniques
conventionnelles (celles qui sont habituellement utilisées par les agriculteurs pour
prévoir d'éventuelles déficiences en phosphore), on constate que les diverses
méthodes ne donnent pas les mémes tendances. La technique d'Olsen ne montre
pas de différence de biodisponibilité entre sols, tandis que les techniques de Bray 1
et Mehlich 3 (Figure 5.3) signalent que le Luvi-rédoxisol dispose de la plus grande
disponibilité de phosphore (contrairement aux données du P total). Cela est du a la
forme chimique du P distribue dans les deux sols considérés. La proportion de
formes solubles est beaucoup plus importante dans le Luvi-rédoxisol que dans le
Fluvisol, et inversement le Fluvisol a une proportion de P résiduel plus important
(figures 5.3.).
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Figure 5.3 : Disponibilité du P selon Olsen, Bray-1 et Melich-3 * Indique différence significative (p<0,05) entre
sols pour ’analyse signalé.

5.2.1.2 Le phosphore des Boues. Extraction séquentielle.
L'extraction séquentielle de Chang et Jackson (1957, cité par Kuo, 1996) a
été développée afin de déterminer le P dans des sols, mais une adaptation de la
méthode permet d'obtenir dans les boues, des pools de P qui servent a la

caractérisation de la mobilité du P. (Tableau 5.2).

5.2.1.2.1 P extrait avec NH,CI

La fraction du P extraite avec NH4Cl est considéré comme labile, méme s'il
n'existe pas de forme chimique associé au phosphore mobile ou labile. Le fait de
rajouter une solution saline détermine I'entrée en compétition des anions avec les
phosphates adsorbés sur des sites non spécifiques (Hedley et al., 1982). En
conséquence, on rencontre dans ce compartiment des ions phosphates présents
dans la solution, des ions phosphates adsorbés sur les particules et libérés par
désorption, et éventuellement une faible fraction dissoute provenant du phosphore
minéral. Ce sont les boues granulée et porcine qui montrent les valeurs les plus
élevées dans cette fraction. La boue chaulée présente les valeurs les plus faibles, ce
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qui pourrait étre due a la précipitation des phosphates comme phosphates de

calcium insolubles.

5.2.1.2.2 P extrait avec NH,F
La présence des ions fluorures dans la solution détermine la compléxation
de [l'aluminium, en libérant les phosphates. En conséquence cette fraction
correspond principalement au phosphore lié a I'aluminium, bien que le fait d'ajuster
le pH de la solution a 8,2 facilite une certaine désorption des phosphates adsorbés
sur la surface des oxydes et hydroxydes de fer (Zhang et Kovar, 2000). Les boues
présentent des valeurs similaires entre elles, exception faite de la boue urbaine

liquide, qui a la valeur la plus basse.

5.2.1.2.3 P extrait avec NaOH

Cette fraction correspond principalement aux formes de P liées au fer. Dans
un milieu alcalin, les OH déplacent les H,PO, et les HPO4~ des oxydes et
hydroxydes de fer, en libérant les phosphates dans la solution. La boue urbaine
liquide présente la valeur la plus élevée de P liée au fer. Des sels de fer tels que
FeCls;, FeSO,, et FeHCIO, son utilisés normalement comme floculants des produits
en suspensions dans le processus d'épuration des eaux usées. La boue porcine est
aprés la boue urbaine liquide celle qui présente une valeur élevée. La présence du
fer dans ce type de boue est lié généralement au fait que les effluents d'élevage sont
fortement corrosifs et la boue concentre le fer détaché des structures métalliques
des batiments d'élevage (van Tilborg, 2004; NCS, 2004).

5.2.1.2.4 P extrait avec H.SO,

Le traitement acide permet de libérer le phosphore lié au calcium. Ce
phosphore, présent principalement sous formes d'apatites et d'hydroxiapatites, est
libéré facilement par HCI ou H,SO. (Zhang et Kovar, 2000). Toutes les boues
présentent des valeurs élevées pour cette forme de phosphore. La forte
concentration de chaux dans la boue chaulée laissait présumer que cette boue
présenterait les valeurs les plus élevés. L'addition de produits a base de calcium tels

que le Ca(OH),, et le CaO peuvent étre la cause de ces teneurs élevées.
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5.2.1.2.5 P Récalcitrant + Organique
Les conditions expérimentales n'ont pas permis de différencier les formes
récalcitrantes (non déterminées) et les formes organiques. Cette valeur a été
obtenue par la soustraction de la quantité de phosphore (déterminé par extraction) a
la quantité de phosphore total contenu dans la boue. Les résultats montrent une
certaine uniformité de quantité de phosphore récalcitrant + organique entre les
différent type de boues, en dessous de 50 %. Ces résultats sont en accord avec des

résultats publiés dans la littérature (Leytem et al. 2004; Akhtar et al. 2002).

Tableau 5.2: spéciation des formes phosphore des boues utilisées dans l'expérience.

NH.CI NH.F NaOH H.SO, Récalcitrante
G %)) Gubeet
Organique
B. chaulée 5 16 4 26 49
B. liquide 6 8 22 28 36
B. porcine 10 13 12 21 44
B. granulée 13 18 6 19 44
B. compostée 8 15 4 26 47

On peut conclure que l'origine des boues et le traitement suivi pendant son

élaboration et son stockage déterminent la forme du phosphore de la boue.

5.2.2 Effet de I'application de boues sur la composition
chimique du P du sol

5.2.2.1 Fluvisol

5.2.2.1.1 Effet sur le P soluble + P Faiblement lié

La fraction "P Soluble + P Faiblement lié¢" augmente de fagon inégale selon
la boue appliquée. Les sols traités avec le phosphate et la boue chaulée présentent
les valeurs les plus élevées suivies du traitement boue porcine, les traitements boue
liquide, granulée broyée et compostée ne présentent pas de différences avec le
témoin. A T15 et a T30 une réduction de la différence entre traitements a été
observée. Finalement, au T180, toutes les différences disparaissent. Seul le
traitement Boue Porcine montre une évolution temporelle en présentant les valeurs
les plus basses autour du 30eme jour. Dans la premiére semaine, et pour les

traitements Boue chaulée et Boue porcine une tendance (p< 0,1) a l'augmentation
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des niveaux de phosphates a été observée. Ce qui peut étre attribué a la dilution du
phosphate. |l passe ensuite dans une phase de diminution, conséquence probable

des interactions avec la phase solide du sol (Figure 5.4).
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Figure 5.4 : Fluvisol. P extrait avec NH.Cl 1M (fraction P Soluble + P Faiblement liée), selon traitement
et incubation. Les traits horizontaux indiquent l'absence des variations statistiquement significatives
entre les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives
au cours du temps pour le traitement étudie.

5.2.2.1.2 Effet sur le P lié a I'aluminium (extrait avec NH,F 0,5 M)

On observe pour la fraction du P lié a 'aluminium un profil similaire au P
soluble, mais avec des différences moins marquées entre traitements. Ce sont les
traitements b. chaulée et phosphate qui présentent tout au long de I'expérience les
valeurs les plus élevées. Contrairement, on observe que la boue liquide, porcine et

granulée ne présentent pas de différence avec le témoin (figure 5.5).
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Figure 5.5 : Fluvisol. P extrait avec NH.F 0,5 M (fraction P — Al), selon traitement et incubation. Les
traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour
le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps

pour le traitement étudieé.

5.2.2.1.3 Effet sur le P lié au Fer (extrait avec NaOH 0,1 M)
Nous n'avons pas mis en évidence des différences significatives entre
traitements pour la fraction P-Fe. Les différences ne sont significatives qu'a la fin de
I'expérience. Ceci s'explique par la dynamique des composantes P-Fe et par la

diminution de formes solubles (Figure 5.6).
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Figure 5.6 : Fluvisol. P extrait avec NaOH 0,1 M (fraction P — Fe), selon traitement et incubation. Les
traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour
le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps
pour le traitement étudié.

5.2.2.1.4 Effet sur le P réducteur soluble
La fraction P réducteur soluble n’a pas montré de changements significatif
lors de I'addition de boues (Figure 5.7). Ce résultat peut-étre expliqué par un temps
expérimental trop court par rapport a la nature de la fraction. Il s'agit d'une fraction
tres stable composée du phosphore, des phosphates ferriques enrobés dans des

précipités d'hydroxydes de fer et/ou d'alumine(Kuo, 1996).

5.2.2.1.5 Effet surle P lié au Calcium
La fraction du P liée au calcium (Figure 5.8) n'est pas significativement
différent jusqu’au 180°™ jour. A t=180 le traitement compost se différence des autres
traitements. Dans le traitement boue chaulée une évolution de la fraction est

également observable : le P atteint son maximal autour du 30°™ jour.
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Figure 5.7 : Fluvisol. P extrait avec citrate, dithionite et bicarbonate de Na (fraction P-Reducteur
soluble), selon traitement et incubation. Les traits horizontaux indiquent 'absence des variations
statistiquement significatives entre les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent
des variations significatives au cours du temps pour le traitement étudié.
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Figure 5.8 : Fluvisol. P extrait H,SO;, (fraction P-Ca), selon traitement et incubation. Les traits
horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour le
traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps pour
le traitement étudié.

5.2.2.1.6 Effet sur le P Résiduel
Comme par la majorité des formes de P, dans la fraction P Résiduel nous
n'observons pas de différence entre traitements tout du long de I'expérience. La
diminution de la fraction des traitement « Boue compostée » est probablement liée a

la minéralisation des matiéres organiques du compost (Figure 5.9).
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Figure 5.9 : Fluvisol. P extrait dans la fraction P- Résiduel, selon traitement et incubation. Les traits
horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour le
traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps pour
le traitement étudié.

5.2.2.2 Sol Luvi-redoxisol

5.2.2.2.1 Effet sur le P soluble + P faiblement lié

La quantité de P récupérée dans la fraction P- Soluble présente des
différences significatives entre traitements, variables en fonction du temps. A TO,
c’est le phosphate qui a la valeur la plus élevée, suivi de la boue chaulée, la boue
porcine et la compostée. Les traitements boue granulée et boue urbaine liquide
n’étaient pas différents du témoin. Pendant toute la durée de I'incubation, l'unique
traitement qui présente une diminution significative est le traitement phosphate qui
atteint sa valeur minimal au jour 180. Il en résulte qu'au jour 180 c’est le traitement
Boue chaulée qui, malgré une faible évolution, présente les valeurs les plus élevées
(figure 5.10).
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Figure 5.10 : Luvi-redoxisol. : Fluvisol. P extrait avec NH,CIl 1M (fraction P Soluble + P Faiblement
liée), selon traitement et incubation. Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations
statistiquement significatives entre les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent
des variations significatives au cours du temps pour le traitement étudié.

5.2.2.2.2 Effet sur le P lié a ’aluminium

La quantité la plus importante de la fraction « P lié a I'aluminium » (P-Al) a
été trouvée dans les traitements B. chaulée, compostée et phosphate. La boue
urbaine liquide ne differe pas du témoin et le reste présente des valeurs
intermédiaires (figure 5.11). Au but de 180 jours de I'expérience tous les traitements
se distinguent du témoin.

L’augmentation avec le temps de cette fraction dans le traitement phosphate
explique partiellement la diminution observée de la fraction soluble. Le phosphore
soluble du phosphate précipite avec I'aluminium libre. Il est également intéressant
d'observer les différences plus nettes entre les traitements et le témoin que celles
observés dans la fraction soluble. Ceci pourrait mettre en évidence une plus forte

affinité pour I'aluminium dans ce type de sol que dans le fluvisol.
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Figure 5.11 : Luvi-redoxisol. P extrait avec NH.,F 0,5 M (fraction P — Al), selon traitement et incubation.
Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates
pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du
temps pour le traitement étudié.

5.2.2.2.3 Effet surle P lié au Fer

Aucune diference significative entre les traitements n'apparait au t=0. Les
différences entre traitements apparaissent entre les 7eme et 30eme jours
d’'incubation. Ce sont les traitements « Chaulée » et « Témoin » qui montrent les
valeurs les plus faibles. Au final de I'expérience, seulement le traitement phosphate
montrait des différences avec le témoin. Comme pour la fraction P-Al, la croissance
observé de la fraction P-Fe contribue a expliquer la diminution de la fraction soluble
(Figure 5.12).
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Figure 5.12 : Luvi-redoxisol. P extrait avec NaOH 0,1 M (fraction P — Fe), selon traitement et
incubation. Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre
les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au
cours du temps pour le traitement étudie.
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Figure 5.13: Luvi-redoxisol. P extrait avec citrate, dithionite et bicarbonate de Na (fraction P-Reducteur
soluble), selon traitement et incubation. Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations
statistiquement significatives entre les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent
des variations significatives au cours du temps pour le traitement étudié.
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5.2.2.2.4 Effet sur le P réducteur soluble
Comme pour le Fluvisol, la fraction P réducteur soluble n’a pas présenté de

changement (Figure 5.13).

5.2.2.2.5 Effet sur le P lié au Calcium
On observe des différences significatives sur la fraction P-Ca pour le prélevement
initial. Au temps t=0, des différences significatives apparaissent entre le témoin et les
traitements « Boue chaulée » et « Boue compostée ». Les différences deviennent

non significatives a partir du t=7 (Figure 5.14).
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Figure 5.14 : Luvi-redoxisol. P extrait H.SO, (fraction P-Ca), selon traitement et incubation.Les traits
horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour le
traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps pour
le traitement étudié.
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5.2.2.2.6 Effet surle P Résiduel
La fraction résiduelle ne montre des différences entre traitements qu'au 7°™°

jour. La manque de différence avec le témoin est liée a la variabilité observé (Figure

5.15)

W=
|

18 "
[\
2 ﬁ R
L 2 A
< 160 e, g A
2 | = X3
o A4l
3 <>/ \ g g
o 140\ %
120 |
<
100 ; ; ; ; ; ; ; ; ; ‘
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Jours

O Témoin ¢B. Chaulée AB. Liquide OB. Porcine HB. Granulée [0B. Compostée APhosphate

Figure 5.15 : Luvi-redoxisol. P dans la fraction P- Résiduel, selon traitement et incubation. Les traits
horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour le
traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps pour

le traitement étudié.
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5.2.3 Mobilité du phosphore des sols traités

5.2.3.1 Etat initial

De la méme maniére que dans l'analyse des formes chimiques du P, on
observe des différences dans la mobilité du P et dans la proportion de phosphore
du sol distribué dans chaque fraction. Les fractions résine et bicarbonate organique,
liées a la biodisponibilité, sont proportionnellement plus présentes dans le Luvi-
redoxisol, tandis que les fractionnes NaOH, HCI et résiduel sont significativement
plus importants dans le Fluvisol. Aucune différence observable n'a été constatée
dans les fractions organiques (Figure 5.2).

5.2.3.2 Fluvisol

5.2.3.2.1 P extrait dans la fraction P - Résine
L’application de tous les traitements fait apparaitre une augmentation de la
fraction Résine (Figure 5.16). Cette différentiation par rapport au témoin ne se
manifeste pas de la méme facon dans tous les traitements. Initialement le phosphate
et la boue chaulée présentent des valeurs plus élevées ; les traitements boue
urbaine liquide et boue granulée broyée ne se différencient pas du témoin. A la fin
de l'expérience, tous les traitements se différencient du témoin. Le phosphate et la

boue chaulée présentent les valeurs les plus élevées.
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Figure 5.16 : Fluvisol. P extrait dans la fraction P - Résine, selon traitement et incubation. Les traits
horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour le
traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps pour

le traitement étudié.
5.2.3.2.2 P extrait dans la fraction P bicarbonate

5.2.3.2.2.1 P inorganique
La fraction P inorganique extraite avec bicarbonate (Figure 5.17) présente a

TO les valeurs les plus élevées dans les traitements phosphore et boue urbaine
liquide. Cette différence persiste jusqu'au t=7 pour réapparaitre a la fin de

I'expérience.
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Figure 5.17: Fluvisol. P extrait dans la fraction P — Bicarbonate inorganique, selon traitement et
incubation. Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre
les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au
cours du temps pour le traitement étudie.

5.2.3.2.2.2 P organique
La fraction organique labile (extraite avec le bicarbonate) (Figure 5.18) ne
montre de différences ni entre traitement, ni avec le témoin. Seulement le traitement
Boue granulée montre une évolution significative au long de l'incubation. Cette
évolution se caractérise par une diminution jusqu'a T30, suivie d'une augmentation
qui atteint la valeur la plus élevée a T180. On peut attribuer cette évolution a la
minéralisation initiale de la boue et a une immobilisation ultérieure a faveur de la

biomasse microbienne.
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Figure 5.18 : Fluvisol. P extrait dans la fraction P — Bicarbonate organique, selon traitement et
incubation. Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre
les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au
cours du temps pour le traitement étudié.
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Figure 5.19 : Fluvisol. P extrait dans la fraction P — NaOH inorganique, selon traitement et incubation.
Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates
pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du
temps pour le traitement étudié.
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5.2.3.2.3 P extrait dans la fraction P extraite avec NaOH

5.2.3.2.3.1 P inorganique
La fraction inorganique (extraite avec NaOH) (Figure 5.19) ne présente pas

des différences entre traitements avant le 30®™ jours d'incubation. Le traitement

phosphate a présenté les valeurs les plus élevées tout au long de l'expérience.

5.2.3.2.3.2 P organique
Dans la fraction organique obtenue avec le méme réactif, les traitements

n'ont pas provoqué des changements dans les conditions de nos essais.
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Figure 5.20 : Fluvisol. P extrait dans la fraction P — NaOH organique, selon traitement et incubation.
Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates
pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du
temps pour le traitement étudié.

Page : 157 /218



5.2.3.2.4 P extrait dans la fraction P extraite avec HCI
Il n'y a pas de différence significative entre les traitements. La fraction du P
extraite avec du HCI (Figure 5.21) ne montre aucune évolution significative entre
dates. Cependant, au jour 180 d'incubation, des différences commencent a étre
significatives entre les traitements et le témoin. Le traitement boue composté montre

les valeurs les plus élevées suivie du traitement boue chaulée.
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Figure 5.21 : Fluvisol. P extrait dans la fraction P — HCI, selon traitement et incubation. Les traits
horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour le
traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps pour
le traitement étudié.
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5.2.3.2.5 P extrait dans la fraction P résiduelle
Aucune différence significative n'est observée pour le phosphore dans la

fraction résiduelle (Figure 5.22).
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Figure 5.22 : Fluvisol. P extrait dans la fraction P Résiduel, selon traitement et incubation. Les traits
horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour le
traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps pour
le traitement étudié.
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5.2.3.3 Sol Luvi-redoxisol:

5.2.3.3.1 P extrait dans la fraction P - Résine
Dans cette fraction de phosphore, extraite avec de l'eau et fixé sur une
résine, (Figure 5.23), les traitements « phosphate » et « boue chaulée » présentent
les valeurs les plus élevées, suivies par les traitements Boue porcine et Boue

compostée. La boue urbaine liquide diminue au cours de l'incubation.
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Figure 5.23 : Luvi-redoxisol. P extrait dans la fraction P - Résine, selon traitement et incubation. Les
traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour
le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps
pour le traitement étudié.
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5.2.3.3.2 P extrait dans la fraction P bicarbonate

5.2.3.3.2.1 P inorganique et P organique
Les fractions inorganique (Figure 5.24) et organique extraites avec du
bicarbonate (Figure 5.25) ne montrent pas des différences significatives liées aux

traitements. Les variations observées sont peut étre a l'origine de ce resultat.

60
55 -
50 - n
. A
2 A
o 45 - [ | [ |
E A A
o o (@)
L - § s
<&
35 \7
&
30 T T T T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Jours

<& Témoin ¢ B. Chaulée AB. Liquide OB. Porcine M B. Granulée [0B. Compostée APhosphate

Figure 5.24 : Luvi-redoxisol. P extrait dans la fraction P — Bicarbonate inorganique, selon traitement et
incubation. Les traits horizontaux indiquent l'absence des variations statistiquement significatives entre les
dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps
pour le traitement étudie.
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Figure 5.25 : Luvi-redoxisol. P extrait dans la fraction P — Bicarbonate organique, selon traitement et
incubation. Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre
les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au
cours du temps pour le traitement étudie.
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5.2.3.3.3 P extrait dans la fraction P extraite avec NaOH

5.2.3.3.3.1 P inorganique
La fraction du phosphore extraite avec du NaOH ne montre pas de

différences entre traitements jusqu'au jour 30. C'est a cette date que les traitements
boue composté et phosphate présentent les valeurs les plus élevées. On observe

également une croissance du traitement phosphate dans cette fraction (Figure 5.26).
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Figure 5.26 : Luvi-rédoxisol. P extrait dans la fraction P — Na(OH) inorganique, selon traitement et
incubation. Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre
les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au
cours du temps pour le traitement étudié.
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5.2.3.3.3.2 P organique
La fraction organique extraite avec du NaOH (Figure 5.27), présente a T7,
des différences entre les traitements Boue composté et chaulée. Cette différence

disparait a T180.
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Figure 5.27 : Luvi-redoxisol. P extrait dans la fraction P — Na(OH) organique, selon traitement et
incubation. Les traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre
les dates pour le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au
cours du temps pour le traitement étudie.
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5.2.3.3.4 P extrait dans la fraction P extraite avec Hcl
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Figure 5.28 : Luvi-rédoxisol. P extrait dans la fraction P — HCI, selon traitement et incubation. Les traits
horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour le
traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps pour
le traitement étudié.
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5.2.3.3.5 P extrait dans la fraction P résiduelle
Les fractions extraites avec HCI et Résiduel ne présentent pas des
différences avec le témoin tout au long de l'incubation (Figures 5.27 et 5.28). Dans
les deux cas, le manque de différence significative peut étre associé a la forte

variabilité observé entre répétitions.
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Figure 5.29 : Luvi-rédoxisol. P extrait dans la fraction P Résiduel, selon traitement et incubation. Les
traits horizontaux indiquent I'absence des variations statistiquement significatives entre les dates pour
le traitement considéré. Les traits obliques indiquent des variations significatives au cours du temps
pour le traitement étudieé.
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5.2.4 Analyse de P disponible (absorption par les plantes vs.
méthodes de routine)

La concentration de P dans le sol est en relation avec la biodisponibilité, elle
constitue un facteur déterminant du bilan entre la quantité idéale, la biodisponibilité
et les pertes de P. L'information approfondie sur le type de sol (pH, contenu des
argiles, Al, Fe) et ses caractéristiques hydrologiques (perméabilité, drainage),
permettent d'améliorer les diagnostics sur les potentialitéts du sol a fournir de
phosphore aux cultures ou de transfert de phosphore vers les cours d'eau. Une
premiére approximation sur ces potentialités est donnée par I'analyse de routine de
phosphore du sol (Maguire et Sims, 2002).
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Figure 5.30 : Disponibilité du P selon la méthode Olsen, selon traitement et incubation. A = Fluvisol,
B = Luvi-redoxisol.
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Figure 5.31 : Disponibilité du P selon la méthode Bray-1, selon traitement et incubation. A

Luvi-redoxisol.
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Tableau 5.3. Différences significatives figures 5.30 a 5.32. Lettres différentes indiquent différences
significatives entre traitements p<0,05.

Fluvisol Luvi-
rédoxisol
Olsen Bray-1 Mehlich-3  Olsen Bray-1 Mehlich-3
Témoin D C D C D D
B. Chaulée C AB A B A A
B. Liquide C AB C B C BC
B. Porcine C B C B BC B
B. Granulée BC A C B C C
B. Compostée B AB B B B BC
Phosphate A AB A A A A

Des différentes tests ont déja été considérés comme indicateurs pour la
détermination du potentiel de contamination par les phosphates du sol. Daverede et
al. (2003) ont trouvé que la concentration de phosphore dans le sol mesuré par
Bray-1 était en relation directe avec la quantité de phosphore ruisselé dans des
parcelles cultivés de ['lllinois (Etats-Unis). Maguire et Sims (2002), travaillant sur de
parcelles cultivés, ont signalé I'efficacité du test Mehlich-3 pour l'identification des
sites présentant des risques de dégradation des eaux dus aux mouvements de
phosphates.

5.2.5 Absorption par la plante
Dans le Luvi-rédoxisol il n'a pas de différence significative entre traitements
en absorption du P par Cichorium intybus en comparaison avec le témoin (Tableau
5.4). Dans le Fluvisol le phosphate de calcium détermine une majeure absorption de
P par Cichorium intybus. Il est possible que la disponibilité plus importante de P
dans le Luvi-redoxisol explique la manque de réponse a une application.
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Tableau 5.4: P absorbé par Cichorium intybus (ugP par pot)

Sol
Fluvisol (ugP par pot) Luvi-rédoxisol (ugP par pot)

Témoin 67 b

109 a
Chaulée 81 ab 110 a
Liquide 66 b 133 a
Porcine 69 b 114 a
Granulée 73b 117 a
Compost 76 b 132 a
Fertilisant 97 a 149 a
ANOVA (ugP par pot)
Traitement (valeur de p) 0,04 0,48
CV (%) 12,7 20,8

Lettres différentes indiquent différences significatives entre traitements p<0,05.
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5.3 Analyses des données et discussion
Aprés traitement individuel des données, nous faisons ici une analyse
factorielle des donnés issues du fractionnement du phosphore du sol et une mise en

relation au moyen des analyses de régression.

5.3.1 Analyse factorielle des donnés issues du
fractionnement du phosphore du sol selon la méthode Chang
& Jackson (Kuo, 1996).

A l'exception de la fraction soluble et résiduelle, on n’observe pas de

tendance temporelle nette dans I'évolution des diverses fractions.

Tableau 5.5: Fractionnement du phosphore du sol (Chang y Jackson)

Soluble P Al-P Fe-P Occluded-P Ca-P Residual
Sol
Luvi redoxisol 36a 47 83 66b 54b 160b
Fluvisol Argilo limoneux  17b 48 104 124a 102a 309a

. . Luvi- Fluviso Luvi-
Traitement Fluvisol . .
redoxisol | redoxisol

Témoin 13a 25a 38a 90a 135a 63 70a 209
Chaulée 22bc 50d 55¢ 87a 130ab 67 82cd 220
Liquide 15a 28ab 44b 95ab 118c 65 72ab 227
Porcine 16ab 36¢c 44b 91a 119¢c 65 78bc 234
Granulée 16a 28a 45b 95ab 118¢c 66 76abc 238
Compost 15a 34bc 52¢ 94ab 123bc 68 85d 253
Fertilisant 22c 52d 54c 103b 124bc 69 83cd 247
Temps (jours)

29 47 89 95 76 245
7 26 48 91 95 79 233
30 24 47 99 95 79 200
180 27 48 95 94 77 236
ANOVA
Sol <0,01 0,62 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Traitement <0,01 <0,01 0,04 0,05 <0,01 0,11
Temps 0,01 0,79 0,05 0,99 0,71 <0,01
Sol x Trt <0,01 0,30 0,78 0,01 0,16 0,51
Sol x Tmp 0,14 0,88 0,28 0,67 0,67 <0,01
Trat x Tmp 0,01 0,99 0,98 0,98 0,28 0,96
Sol x Trt x Tmp 0,64 0,99 0,99 0,99 0,09 0,99

Lettres différentes indiquent différences significatives entre traitements p<0,05.

Les diverses sources ont un comportement similaire dans les deux sols et
dans la plupart des fractions du sol. Cela veut dire, qu'il n'y a pas d’interaction sol-
traitement. Le comportement est différent selon le sol dans les fractions P-soluble et
P- réducteur soluble, dans lesquelles l'interaction sol — traitement est significatif.

Des différences entre les diverses sources de P testées sont observées en relation
aux fractions du P du sol enrichies. Le phosphate et la boue chaulée sont les deux
sources qui enrichissent le plus la fraction la plus mobile (P-soluble). Ce

comportement est observé dans les deux sols, mais pour des amplitudes differentes
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: dans le Luvi-Redoxisol, 'augmentation de cette fraction est significativement plus
importante que celle observée dans le Fluvisol. La composition granulométrique des
deux sols et le degré d’interaction établie entre la surface et le phosphate pourraient
étre les causes de ce comportement. En général, ces deux sources sont aussi celles
qu' augmentent le plus la fraction P-Al. Ces sources concentrent plus de 50% de
'augmentation dans les fractions (Psoluble et PAI).

La boue urbaine liquide et la boue granulée broyée constituent les
traitements qui'ont moins affecté le P mobile soluble, a I'exception de la fraction P-Al
qui est significativement affectée par ces traitements. Les boues porcine et
composté montrent un comportement intermédiaire, elles augmentent
significativement le P soluble dans le Luvi -redoxisol.

On observe que le comportement des boues differe: La boue chaulée a
enrichit la fraction soluble au méme niveau que le phosphate de calcium. En
comparant les boues compostées et granulées, on remarque que les fractions

mobiles changent plus pour la boue compostée.
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5.3.2 Analyse factorielle des donnés issues du
fractionnement du phosphore du sol selon la méthode Hedley
et al, (1982).

Tableau 5.6: Fractionnement du phosphore du sol (Hedley)

Phosphore inorganique Phosphore organique
Résiduel

Résine NaHCO; NaOH HCI NaHCO; NaOH
Sol
Luvi redoxisol | 62,6 41,2 63,7 93,2 16,9 29,0 143,9
Fluvisol Argilo 50,9 394 79,3 1211 15,7 26,4 3331
limoneux
Traitement
Témoin 40,6 a 34,6 a 64,3 a 96,4 a 16,7 29,0 216,7
Chaulée 75,2d 37,5ab 66,1 ab 112,2 cd 17,5 26,1 2422
Liquide 47,2 ab 40,6 b 73,2 bcd 103,4 abc 15,7 25,4 248,4
Porcine 55,3¢c 39,0 ab 68,1 abc 109,5 be 13,9 24,6 235,0
Granulée 48,5 bc 39,7 ab 74,2 cd 101,4 ab 17,3 33,1 254,3
Compost 55,5c¢ 42,9 bc 76,3d 119,4d 16,6 29,2 250,2
Fertilisant 74,8d 47,7 c 77,8d 107,8 bc 16,4 26,7 235,8
Temps (jours)
0 61,6 a 38,1 68,1 a 105,1 17,4 31,1 238,6
7 58,9 a 40,7 69,4 a 106,7 16,0 28,0 240,0
30 47,2 b 42,4 76,1b 109,0 15,1 26,7 233,7
180 59,2 a 39,9 72,1 ab 107,8 16,6 25,1 248,8
ANOVA*
Sol <0,01 0,27 <0,01 <0,01 0,29 0,32 <0,01
Traitement <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 0,59 0,70 0,08
Temps <0,01 0,32 0,03 0,72 0,36 0,50 0,50

*Tous les termes d’interaction ont étés non significatifs (p>0,10)
Les lettres différentes indiquent des différences significatives entre traitements p<0,05.

L'incidence du temps d’incubation sur I'évolution des diverses fractions n'est
pas observée. De plus, on n‘observe pas d’interaction entre le sol et le traitement.
Cela implique a priori que les sources de P considérées montrent un comportement
similaire dans les deux sols. De méme, les différentes sources de P enrichissent de
facon préférentiel différentes fractions du P du sol.

Le phosphate de calcium enrichit particulierement les fractions les plus
mobiles du P inorganique. Environ 50 % de l'augmentation du contenu du P sont
retrouvés dans les fractions P extraites avec résine et extraites avec le bicarbonate.
Le P extrait avec la résine peut étre considéré comme P librement échangeable et

en équilibre avec la solution du sol (la résine ne modifie pas la solution du sol).
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Le phosphore inorganique extrait avec le bicarbonate est considéré comme
biodisponible. Les changements chimiques produits par ce réactif (extractant) sont
insignifiants, et d’'une certaine fagon, similaires a ceux produits par la respiration
d’'une racine (augmentation de la concentration de CO, et en conséquence de
HCO:s3). 20% de 'augmentation du contenu de P est retrouvé dans le P résiduel (qui
regroupe le P organique et inorganique tres stable), montrant la faible capacité des
sols a fixer phosphore en stabilisant rapidement les formes non assimilables.

La moindre augmentation du P mobile est observée pour le P mobile (P
résine + P bicarbonate), sont la boue urbaine liquide et la granulée broyée. Dans les
sols ou elles ont été appliquées, 'augmentation de la fraction mobile (Pr et Pbi)
atteint seulement 20%. Plus de 50% de l'augmentation se trouve sous formes
stables (P résiduel).

L'augmentation la plus importante des formes de P facilement assimilables a
été observée avec l'application du traitement boue chaulée. Plus de 40% de
'augmentation du P est observée dans les fractions P résine + P bicarbonate, en se
rapprochant des niveaux obtenus avec le phosphate de calcium.

Les autres sources (compost et boue porcine) ont présenté un
comportement intermédiaire: environ 30% de 'augmentation du P se trouve sous les
formes inorganiques plus mobiles (P résine + P bicarbonate).

Malgré leurs propiétés de source de P organique, I'application des boues n’
augmente pas la fraction la plus facilement minéralisable du P organique (Pbo). Ces
résultats suggérent que le P organique (provenant des boues testées) se trouve
sous formes stables et en conséquence n'est pas rapidement libéré a la solution du
sol par minéralisation.

Le comportement des boues difféere par rapport a celui du phosphate. Ainsi,
elles augmentent moins les formes du P inorganique qui sont en équilibre rapide
avec la solution du sol (P résine + P bicarbonate). Cependant, des différences
importantes sont observées entre les différentes boues. On peut noter également le
cas de la boue chaulée, qui enrichit la fraction P résine de fagon comparable a celle
du phosphate. L’expérience ne permet pas d'expliquer si les différences sont
attribuables au traitement regu (liquide, chaulage, compostage ou déshydratation) ou

aux différentes provenances (porcine ou urbaine).

Page : 176/ 218



Pour les boues de méme origine (Toulouse), les boues compostée et
déshydratée et granulée, on peut conclure que la boue déshydratée et granulée
augmente moins les fractions de P plus disponibles (P résine + P bicarbonate) que
la boue composté (p<0,05).

Le P absorbé est en relation avec la somme (P soluble + P-Al) (Figure 5.33).
En considérant le schéma de fractionnement par mobilité les variations signalent une
relation avec les fractions P résine, P bicarbonate et P NaOH inorganique (Figure
5.37). Les fractions P résine, P bicarbonate et P soluble sont des fractions en
équilibre rapide avec la solution du sol, en conséquence facilement disponibles. Cela
met en évidence l'importance de cette fraction pour I'alimentation en P des plantes.
Les résultats observés concernant le P absorbé sont en concordance pour les
méthodes Mehlich-3 (Figure 5.38) et Olsen (Figure 5.39). ce qui n'est pas le cas pour
les résultats observés avec la méthode Bray-1. Le pH du sol, élevé pour cette

méthode, est un element explicatif du résultat.
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Figure 5.33 : Absorption végétale en relation a la forme chimique du P du sol. P soluble + P —Al déterminées
selon la méthode Chang et Jackson.
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Figure 5.34 : Absorption végétale en relation avec la somme de formes inorganiques extraites avec resine,
NaHCO:; et NaOH.
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Figure 5.35 : Absorption végétale en relation a la biodisponibilité selon Mehlich-3.
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Figure 5.36 : Absorption végétale en relation a la biodisponibilité selon Olsen.
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5.4 Conclusions

Pour les deux sols étudiés on observe des différences en P total et pour les
différentes formes de P. Bien que le Fluvisol ait un contenu de phosphore total plus
élevé, il présente une importante proportion de phosphore dans des fractions
récalcitrantes, et par conséquence, la mise en disponibilité de phosphore est plus
faible que celle du Luvi-rédoxisol. De méme, des différences dans la qualité du
phosphore des boues sont estimées, et des relations entre la spéciation de
phosphore et 'origine des boues sont présentées.

Par la suite, le résultat de l'addition de boues de STEP est analysé par
spéciation chimique, par fractionnement, analyse de disponibilité par des analyses
de routine et par extraction avec le végétal, et I'évolution de ces paramétres durant
de une période d'incubation.

Pour la période concernée, exception faite de la fraction soluble et
résiduelle, on n’observe pas de tendance temporelle nette dans I'évolution des
diverses fractions.

Les sources ont eu un comportement similaire dans les deux sols, sans
observation d’interaction sol -traitement. En conséquence, et pour les sols et les
boues testées, on peut conclure que, pour les sols étudiées, c'est la source de
phosphore qui détermine principalement le comportement de cet élément dans le
sol.

Les sources de P testées se sont différenciées entre elles principalement en
relation avec les fractions du P du sol enrichies. Le phosphate et la boue chaulée
sont les deux sources qui enrichissent le plus la fraction la plus mobile. Ce
comportement est observé dans les deux sols, mais pas dans la méme magnitude.
Liée a la granulométrie moins fine du sol et a une plus faible interaction établie entre
la surface du sol et le phosphate, dans le Luvi-rédoxisol 'augmentation de cette
fraction est significativement plus importante que celle observée dans le Fluvisol. Le
phosphate et la boue chaulée son aussi celles que augmentent le plus la fraction P-
Al. Ces sources concentrent plus de 50% de l'augmentation dans les fractions
(Psoluble et PAl).

Par contre, deux sources affectent moins le P mobile soluble: la boue

urbaine liquide et la boue déshydratée. Elles n' augmentent de fagon significative
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uniquement le P-Al. La boue porcine et la boue compostée montrent un
comportement intermédiaire.

Concernant la mise a disponibilité d P pour les plantes, dans le Luvi-
rédoxisol on n’a pas observé d'augmentation significative de I'absorption de P, sans
doute due a la meilleure disponibilité du P dans ce sol a I'origine. Dans le Fluvisol,
c'est le phosphate de calcium qui permet une absorption de P maximale pour
Cichorium intybus.

Cette P absorbé est en relation avec la addition de P soluble et P-Al. Et en
considérant le schéma de fractionnement suivant la mobilité, les variations gardent
relation avec les fractions P résine, P bicarbonate et P NaOH inorganique. Le P
soluble dans la spéciation chimique (Chang et Jackson) et les fractions P résine et P
bicarbonate dans le fractionnement par mobilité (Hedley) sont des fractions en
équilibre rapide avec la solution du sol, et sont donc facilement disponibles.

Quand aux analyses de routine, on observe que les méthodes Bray-1 et
Mehlich-3 séparent les traitement en un nombre supérieur de groupes que Olsen.
De plus, sa meilleure capacité a expliquer I'absorption par la plante le positionne
comme un meilleur indicateur rapide des comportements du phosphore des boues

dans le sol.

Page : 181/218



CHAPITRE 6 : CONCLUSIONS GENERALES
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6.1 Rappel de la problématique

Les particularités des boues de station d'épuration des eaux et la
problématique agro - économique et environnementale liée a leur élimination ont
constitué les motivations principales de ce travail de thése. Des facteurs liés a la
composition des boues, comme leur richesse en carbone, azote et phosphore,
rendent difficiles et onéreux les traitements en vue de leur élimination. La présence
de carbone facilement minéralisable contribue a l'augmentation de la demande
biologique en oxygeéne, et leur concentration en azote et phosphore risquent de
déclencher des processus de dégradation de I'environnement, notamment une
eutrophisation, entrainant une chute de la qualité des eaux. Pourtant, les
caractéristiques des boues les rendent intéressantes pour l'agriculture. Elles
contiennent des quantités élevées de carbone, azote et phosphore, élément
présentant un bilan fortement négatif dans les sols agricoles.

Ainsi, I'épandage des boues sur des sols agricoles constitue une alternative
rationnelle trés intéressante qui permet leur élimination en recyclant et valorisant
leurs éléments nutritifs. Cependant, des inconnues subsistent quant a la variabilité
de leur composition, au devenir de leurs éléments constitutifs, a la caractérisation de
leur efficacité et a leurs pertes. Une autre frein a la généralisation de son usage
réside dans la difficulté d'utiliser des outils de prédiction générique pour caractériser
leur comportement comme fertilisants ou comme amendements.

En conséquence, mon travail de thése a eu pour objectif, dans une premiére
partie, a mesurer la qualité du carbone des boues, a évaluer sa vitesse de
dégradation et a établir des relations entre la qualité de la matiére organique (établie
en fonction de sa composition densimétrique) et sa dégradation. Cette étude a
permis d'expliquer et de prévoir le comportement du carbone des boues dans deux
sols frequemment répandus dans la région toulousaine, un fluvisol et un redoxisol .
Dans une seconde partie, la vitesse de minéralisation de l'azote des boues a été
déterminée, ainsi que le potentiel de volatilisation des boues en comparaison avec
celui de l'urée. L'information sur la qualité de la matiére organique obtenue dans le
chapitre précédent a permis d'expliquer les résultats.

Afin de conclure I'étude sur le carbone et l'azote, l'effet de la taille de

particules sur la dynamique de dégradation a été évalué.
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Pour ce qui concerne le phosphore, sa quantité dans les boues des stations
d'épuration est tellement importantes qu'elle permet leur utilisation comme source de
P en agriculture. Ainsi, au cours de ce travail, la bio-disponibilité des phosphates
provenant des boues et leur évolution dans deux sols de la région toulousaine ont
été étudiées durant une expérience d'incubation.

Le phosphore des échantillons résultant de l'incubation a été analysé en
fonction de sa spéciation chimique. L'extraction séquentielle, les analyses de routine
(Olsen, Bray 1, Mehlich 3) et I'extraction végétale ont été choisies comme méthodes
de caractérisation du P. Les relations entre les résultats de la spéciation chimique et
les mesures de bio-disponibilité ont été établies. Ces relations on servi a expliquer
l'origine de la bio-disponibilité.

6.2 Syntheése des résultats

6.2.1 Le Carbone et I'azote des boues.

Le suivi de la minéralisation des boues, par son dégagement de C-CO,, et
son interprétation grace aux modéles mathématiques a permis d'établir des
indicateurs de qualité du carbone des sols et des boues. Parmi ces paramétres, on
peut mentionner le pourcentage de carbone potentiellement minéralisable (PCPM) et
le t'2 (temps de résidence moyenne). Pour les sols, le carbone du fluvisol a montré
un PCPM de 3,8% contre 4,9 % du Luvi-rédoxisol, et un t/2 de = 52 jour contre = 40
jours pour le Luvi-rédoxisol. Le PCPM plus faible, avec un temps de résidence plus
important dans le sol fluvisol montre que malgré le contenu en matiére organique
plus fort dans le fluvisol, I'émission du C-CO; des deux sols est similaire. Les PCPM
des boues sont supérieurs d'un ordre de magnitude a ceux du carbone des sols. Ces
parametres different entre boues principalement a cause des méthodes de
production. La boue granulée, qui est desséchée immédiatement apres son
élaboration, conserve une grande quantité de C rapidement métabolisable et par
conséquence son PCPM reste élevé. Les boues urbaine liquide et porcine, ayant
subi des digestions aérobies et anaérobies, ne contiennent que des composés
relativement biorésistants, déterminant ainsi un PCPM bas.

Le fractionnement densimétrique montre aussi des différences significatives

entre boues. La boue compostée a présenté la valeur le plus élevée de carbone
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dans les fractions légere et intermédiaire, et la boue chaulée la plus basse. Au
contraire, la boue chaulée présente la valeur la plus élevée dans la fraction la plus
lourde.

La composition de la matiére organique déterminé en fonction de son
fractionnement densimétrique permet d'expliquer les différences observées dans le
dégagement de C-CO,. L'émission du C-CO., montre une relation étroite avec la
quantité de carbone dans la fraction de densité intermédiaire du carbone exogéne
au temps t= 0 (début de I'expérience).

A partir des paramétres présentés, ci dessus il devient possible de prévoir le
comportement agronomique de la boue dans le sol, et d'établir une premiére
hiérarchisation. La proportion de carbone potentiellement minéralisable, comprise
entre 60 et 30%, ordre décroissant suivant : B. Granulée Moulue > B. Compostée >
B. Porcine > B. Chaulée > B. Liquide. La PCPM est un indicateur de la capacité de la
boue a rendre ses éléments constitutifs disponibles pour la culture. Le carbone non
minéralisable a cour terme, avec un temps de résidence supérieur, peut constituer
'apport de carbone au sol.

Afin d'évaluer la mise a disposition de l'azote des boues, une séparation
initiale de deux fractions a été effectuée. La premiere correspond a la fraction
d'azote minéral immédiatement disponible présente dans la boue et la deuxiéme
correspond a la proportion d'azote organique minéralisable dans une période
considérée. Dans nos essais, la fraction minérale a expliqué la disponibilité a t=0. En
ce qui concerne l'azote minéralisé pendant l'incubation, des différences entre boues
ont été observées. Les boues compostée et granulée moulue montrent, aprés une
minéralisation nette positive, une réduction dans la quantité de nitrates. Ce
phénomeéne est attribué a une immobilisation de I'azote, expliqué par la forte quantité
de matiére organique labile dans le cas de la boue granulée et par la présence de
I'écorce de bois dans la boue compostée. Les boues chaulée et urbaine liquide, avec
une relation C : N plus basse, n'ont pas montré cette tendance.

Comme pour le carbone, I'étude montre que l'azote des boues présente
aussi des caractéristiques qui permettent de prévoir son comportement dans le sol.
Les proportions d’azote minérale et de carbone dans la fraction dite « intermédiaire »
sont des indicateurs d’'une importante disponibilit¢ de I'azote, alors que les
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proportions d’azote organique et de carbone dans la fraction « Iégére » déterminent

une moindre mise a disposition d’azote pour la culture.

6.2.2 Volatilisation de I'azote

La volatilisation de I'azote en NH; a montré des différences significatives
selon le sol et selon la boue étudiés. Le Luvi-rédoxisol volatilise le plus, ce qui est du
a une quantité d'argile et une capacité d'échange cationique trois fois inférieure a
celle du Fluvisol. Concernant les boues, la volatilisation est expliquée par deux
facteurs liés a sa composition. La proportion d'azote ammoniacal est en relation
directe avec la volatilisation et le C : N est en relation inverse, probablement a cause
de l'immobilisation microbienne. Pour I'agriculteur, ces deux paramétres constituent
des outils efficaces pour optimiser le temps disponible, entre épandage et
enfouissement de la boue, tout en limitant les pertes d'azote par volatilisation.

6.2.3 Effet de la taille de particule

Les expériences réalisées sur l'effet de la taille de particule ont montré
I'efficacité de ce paramétre en tant qu'outil pour régler la vitesse de décomposition
d'une boue. La boue granulée entiere comparée a la boue granulée moulue n'a pas
montré de modification de la quantité de carbone potentiellement minéralisable. Par
contre, la boue granulée entiére montre un taux de minéralisation inférieur dans les
premiers jours. En conséquence, on observe une réduction de I'émission journaliere
d'azote minéral accompagnée d'un retard du pic de production. Quant a la
volatilisation de I'azote, bien que les différences n'aient pas été significatives entre le
traitement moulu et entier, une augmentation de l'écart type de la moyenne de

I'émission a été observée.

6.2.4 Le phosphore des boues
Les effets d'un apport de boues de STEP ont été analysés par spéciation
chimique, par fractionnement, par analyse de disponibilité (en utilisant des analyses
de routine) et par extraction végétale, au moment de I'application et tout au long
d'une période d'incubation.
Les boues essayées ont eu un comportement similaire dans les deux sols,
aucune interaction sol-traitement a pu étre observée. En conséquence, et pour les

sols et les boues testées, on peut conclure que la nature de la source de phosphore
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constitue le déterminant principal du comportement de cet élément dans le sol. Sauf
pour les fractions soluble et résiduelle, aucune évolution des fractions n'a pu étre
observée.

Les sources testées ont montré des différences principalement en relation
avec les fractions de P du sol ayant été enrichi. Le phosphate et la boue chaulée
sont les deux sources qui ont le plus enrichi la fraction la plus mobile. Ce
comportement a été observé dans les deux sols, cependant des différences de
magnitude sont présentes. Dans le Luvi-rédoxisol, 'augmentation de cette fraction a
été significativement plus importante que celle observée dans le Fluvisol. Le
phosphate et la boue chaulée sont les traitements qui augmentent le plus la fraction
P-Al. Ces sources concentrent plus de 50% de I'augmentation dans les fractions P-
soluble et P-Al. La boue urbaine liquide et la boue déshydratée ont moins affecté le
P mobile soluble.

Concernant la disponibilit¢ du P, une augmentation de l'absorption a été
observé dans le cas du Fluvisol. Dans le cas du Luvi-redoxisol, aucune
augmentation significative de I'absorption de P n'a été observée. Cette observation
est probablement due a la plus grande disponibilité du P dans ce sol et au fait que le
phosphore n'était pas un facteur limitant. Dans le Fluvisol, le phosphate de calcium a
permis une meilleure absorption de P par Cichorium intybus. En considérant le
schéma de fractionnement par mobilité, les differences d'absorption obsevées
présentent des relations avec les fractions P-résine, P-bicarbonate et P-NaOH
inorganique. Le P soluble déterminé par spéciation chimique (Chang et Jackson) et
les fractions P-résine et P-bicarbonate dans le fractionnement par mobilité (Hedley)
constituent des fractions en équilibre rapide avec la solution du sol, et en
conséquence facilement disponibles.

Parmi les analyses de routine testées, la méthode Mehlich-3 s'est montrée
comme la plus adaptée a la détermination de changements dans la biodisponibilité

de phosphore provenant des boues de station d'épuration.
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6.3 Besoins supplémentaires de recherche

Le travail, réalisé dans des conditions contrdlées, permet de formuler des
hypothéses sur la possibilité d'une meilleure prévision du comportement des boues
sur le terrain. En considérant le carbone des boues, par exemple celui de la boue
granulée avec un PCPM = 60% et un t'2 réduit, on peut noter un comportement de la
boue plus proche de celui d'un fertilisant chimique. Au contraire, des boues comme
la boue compostée (avec un PCPM inférieur et un t/2 double de celui de la boue
granulée) ont sans doute un rble prépondérant dans I'amélioration des conditions
physiques du sol et qui mérite d'étre quantifié. De méme, le réle de la fraction
intermédiaire dans la mise a disposition de l'azote pour la culture doit étre
approfondi.

Egalement, en ce qui concerne la taille de particule, des études
supplémentaires devraient étre menées afin de déterminer la taille ou le mélange de
tailles optimales pour assurer une mise a disposition plus précise de l'azote dans le
temps.

Finalement, la spéciation chimique du phosphore, fournit des parametres
efficaces pour evaluer la mobilité du phosphore. La détermination du rdle
environnemental de chaque fraction et la valeur réelle de la méthode Mehlich-3
comme indicateur de I'état du P du sol, constituera a mon avis un outil d'amélioration

de la gestion du phosphore.
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7.1 Composition élementaire (%).

C O N H S Cendres C/N
B. Chaulée 23,910 27,285 3,797 4,368 0,040 40,600 6,297
B. Liquide 29,466 26,163 5,874 5,202 0,398 32,897 5,016
B. Porcine 15,327 27,468 6,064 2,862 0,281 47,998 2,528
B. Granulée 46,070 29,129 4,952 6,952 0,216 12,681 9,304
B. Compostée 40,449 34,860 4,039 5,252 0,118 15,284 10,016
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7.2 Suivi de la minéralisation du Carbone des boues. Mesure de
CO, dégagée (mg.pot’)

Ré
Sol Traitement . i T=3 T=9 T=16 T=22 T=29 T=54 T=82
Fluvisol Témoin 1 0,60 0,81 1,50 1,26 1,05 2,64 0,95
Fluvisol Témoin 2 2,03 0,66 1,05 1,26 3,45 0,88
Fluvisol Témoin 3 1,95 0,96 1,35 0,96 1,50 2,94 0,89
Fluvisol Témoin 4 1,50 0,21 0,90 1,11 1,13 2,49 1,12
Fluvisol Chaulée 1 2,85 5,01 3,00 2,01 1,35 3,24 0,88
Fluvisol Chaulée 2 4,65 4,41 0,75 1,86 4,88 1,11
Fluvisol Chaulée 3 3,45 4,71 3,30 2,16 2,40 4,29 1,50
Fluvisol Chaulée 4 4,50 4,56 2,85 2,31 1,95 3,69 1,42
Fluvisol Liquide 1 6,45 2,76 2,70 1,41 1,20 2,94 0,88
Fluvisol Liquide 2 6,15 3,36 2,10 2,16 5,40 1,26
Fluvisol Liquide 3 6,00 1,71 1,65 0,96 1,28 2,19 0,74
Fluvisol Liquide 4 4,80 1,86 1,65 2,16 1,28 2,19 0,82
Fluvisol Porcine 1 6,30 2,61 2,85 1,71 1,35 4,14 1,34
Fluvisol Porcine 2 6,83 2,16 2,10 1,41 4,73 1,26
Fluvisol Porcine 3 7,05 2,31 2,40 1,86 2,10 4,14 1,42
Fluvisol Porcine 4 7,20 1,86 2,40 2,01 1,20 3,47 1,27
Fluvisol Granulée 1 7,28 4,41 2,70 1,86 1,05 3,54 1,11
Fluvisol Granulée 2 7,95 5,46 2,85 1,71 4,43 1,11
Fluvisol Granulée 3 8,25 4,86 3,00 2,61 2,48 4,44 1,80
Fluvisol Granulée 4 8,55 6,66 2,55 2,01 2,33 3,17 0,97
Fluvisol Compostée 1 5,25 4,11 3,45 1,86 1,50 4,29 1,57
Fluvisol Compostée 2 5,55 3,81 2,85 2,31 5,85 1,57
Fluvisol Compostée 3 6,00 4,56 3,15 2,01 2,10 3,92 1,57
Fluvisol Compostée 4 5,25 4,41 3,90 1,26 2,03 3,77 1,27
Fluvisol Glucose 1 5,55 9,81 5,55 3,51 3,15 5,27 2,42
Fluvisol Glucose 2 7,95 8,31 3,30 2,16 6,83 1,57
Fluvisol Glucose 3 9,00 10,41 3,45 2,46 2,93 6,69 1,73
Fluvisol Glucose 4 10,95 7,71 3,45 2,16 3,15 5,79 2,26
Luvi-rédoxisol Témoin 1 1,50 0,21 1,50 0,66 0,53 2,19 0,72
Luvi-rédoxisol Témoin 2 1,95 0,66 2,25 0,96 2,85 0,95
Luvi-rédoxisol Témoin 3 2,03 0,36 0,75 1,41 0,98 2,42 0,74
Luvi-rédoxisol Témoin 4 1,50 0,36 0,90 1,26 1,05 2,19 0,89
Luvi-rédoxisol Chaulée 1 3,30 4,11 3,00 2,46 1,05 2,34 0,65
Luvi-rédoxisol Chaulée 2 3,60 3,81 2,85 1,86 4,43 0,95
Luvi-rédoxisol Chaulée 3 3,00 4,64 3,30 1,71 1,65 3,32 0,97
Luvi-rédoxisol Chaulée 4 4,35 3,81 2,55 2,31 1,80 3,24 1,20
Luvi-rédoxisol Liquide 1 6,08 2,16 2,85 1,41 1,28 4,59 1,42
Luvi-rédoxisol Liquide 2 6,15 2,16 2,40 2,01 4,95 1,50
Luvi-rédoxisol Liquide 3 6,00 1,11 1,80 1,41 1,50 2,79 0,97
Luvi-rédoxisol Liquide 4 5,25 0,66 1,20 1,26 2,42 0,74
Luvi-rédoxisol Porcine 1 6,75 2,31 3,15 2,01 1,35 4,52 1,57
Luvi-rédoxisol Porcine 2 6,90 2,16 2,55 2,16 5,10 1,50
Luvi-rédoxisol Porcine 3 6,75 2,69 2,70 2,01 5,42 1,88
Luvi-rédoxisol Porcine 4 3,75 1,71 2,25 1,56 1,95 3,77 1,20
Luvi-rédoxisol Granulée 1 7,80 4,86 3,15 1,86 1,28 3,54 1,19
Luvi-rédoxisol Granulée 2 9,15 5,69 3,30 2,16 5,18 1,19
Luvi-rédoxisol Granulée 3 8,10 5,91 3,15 2,16 1,88 3,62 1,20
Luvi-rédoxisol Granulée 4 8,40 5,46 3,60 2,16 2,03 4,14 1,20
Luvi-rédoxisol Compostée 1 5,25 3,66 4,05 2,16 1,43 444 1,53
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Sol Traitement . T=3 T=9 T=16 T=22 T=29 T=54 T=82
Luvi-rédoxisol Compostée 2 5,25 3,96 3,45 2,91 6,53 1,57
Luvi-rédoxisol Compostée 3 5,25 4,11 3,15 2,01 2,33 4,52 1,50
Luvi-rédoxisol Compostée 4 4,05 2,46 2,85 1,86 1,80 3,92 1,65
Luvi-rédoxisol Glucose 1 11,10 7,26 3,00 2,01 1,80 0,00 1,57
Luvi-rédoxisol Glucose 2 11,55 5,01 2,55 1,56 5,70 1,42
Luvi-rédoxisol Glucose 3 10,35 11,46 2,70 1,71 2,33 5,19 1,57
Luvi-rédoxisol Glucose 4 13,05 6,96 2,55 2,31 2,63 4,44 1,35
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7.3 Evaluation de la influence de la taille de particule sur la
minéralisation du carbone des boues. Mesure de CO2 dégagée

(mg.pot’)
Traitement Répétition T =3 T=10 T=18 T=24 T=49 T=77
Broyée 1 10,05 5,25 2,76 1,05 3,77 0,88
Broyée 2 9,60 5,25 2,61 1,05 3,69 0,88
Broyée 3 10,05 5,10 2,46 1,95 3,77 0,88
Entier 1 4,50 3,00 6,21 2,85 5,79 1,50
Entier 2 3,60 2,40 5,91 2,93 5,49 1,19
Entier 3 4,35 3,45 5,91 2,70 5,42 1,19
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7.4 Fractionnement densimétrique du carbone. (mg de C. g sol”)

T=0 T=15 T=60

Sol Traitement Rep. A B C A B C A B C

Fluvisol Témoin 0,08 1,06 645 0,17 125 896 0,03 0,78 7,56
Fluvisol Témoin 0,17 1,44 864 0,06 097 892 0,02 0,72 7,48
Fluvisol Témoin 0,20 1,09 848 0,02 1,19 9,01 0,09 09 7,35
Fluvisol Chaulée 0,18 2,38 10,18 0,20 1,59 10,54 0,00 1,28 8,98
Fluvisol Chaulée 0,11 3,00 13,44 0,00 1,68 11,39 0,23 2,78 9,84
Fluvisol Chaulée 0,10 2,34 1293 0,08 1,81 11,21 0,06 1,17 11,80
Fluvisol Urbaine 0,18 293 843 0,17 243 9,78 0,00 275 7,86
Fluvisol Urbaine 0,11 2,81 11,11 0,19 284 9,85 0,08 265 8,30
Fluvisol Urbaine 0,05 340 937 014 259 10,12 0,00 2,73 8,54
Fluvisol Porcine 0,28 2,36 1295 0,17 3,12 9,27 0,00 1,28 8,71
Fluvisol Porcine 0,26 227 9,12 0,00 383 8,00 0,21 170 9,39
Fluvisol Porcine 0,21 3,07 980 0,02 23 10,21 0,05 1,86 7,82
Fluvisol Granulée 0,37 280 11,70 0,36 3,18 7,82 1,22 2,09 7,11
Fluvisol Granulée 098 243 11,36 0,31 253 8,18 064 1,72 975
Fluvisol Granulée 0,39 222 1195 0,33 256 10,74 0,36 1,74 11,09
Fluvisol Compostée 1,58 523 755 217 3,30 858 342 3,37 8,70
Fluvisol Compostée 280 448 863 216 342 856 0,69 244 10,90

Luvi-Redoxisol Témoin 0,08 0,79 387 0,02 0,78 572 0,00 184 6,53
Luvi-Redoxisol Témoin 0,02 112 446 0,00 097 489 0,11 172 229
Luvi-Redoxisol Témoin 0,05 062 3,78 002 081 517 0,06 195 3,05
Luvi-Redoxisol Chaulée 0,13 2,80 543 0,02 237 7,74 0,03 153 8,70
Luvi-Redoxisol Chaulée 0,06 3,18 7,03 0,03 190 880 0,05 206 4,05
Luvi-Redoxisol Chaulée 0,08 3,00 69 005 215 6,09 0,03 207 7,11
Luvi-Redoxisol Urbaine 0,03 248 506 0,11 250 6,95 0,03 237 8,21
Luvi-Redoxisol Urbaine 048 2,09 8,77 000 328 7,25 0,11 215 3,99
Luvi-Redoxisol Urbaine 0,30 2,31 7,04 002 29 6,05 0,12 252 3,65
Luvi-Redoxisol Porcine 0,16 2,16 9,94 0,02 1,75 5,15 0,05 3,26 7,21
Luvi-Redoxisol Porcine 083 1,70 7,82 0,09 260 349 0,07 345 291
Luvi-Redoxisol Porcine 045 161 516 012 180 2,14 286 2,32 3,37
Luvi-Redoxisol Granulée 0,92 422 376 1,11 218 595 062 1,84 7,95
Luvi-Redoxisol Granulée 1,98 3,00 6,81 075 268 6,02 111 184 1,83
Luvi-Redoxisol Granulée 0,61 3,12 6,49 098 218 474 189 189 272
Luvi-Redoxisol Compostée 211 321 501 261 232 576 058 192 6,63
Luvi-Redoxisol Compostée 099 238 655 127 201 785 243 1,72 5,73
Luvi-Redoxisol Compostée 3 1,86 198 755 3,18 264 6,53 0,06 1,95 5,22
A = Fraction Légéré; B = Fraction Intermediaire; C = Fraction Lourde

1
2
3
1
2
3
1
2
3
1
2
3
1
2
3
1
2
Fluvisol Compostée 3 324 398 845 224 341 868 192 219 9,81
1
2
3
1
2
3
1
2
3
1
2
3
1
2
3
1
2
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7.5 Evaluation de la influence de la taille de particule.
Fractionnement densimétrique du carbone. mg de C. g sol”’

Traitement T Répétition Légere Intermed. Lourde
Broyée 0 1 0,924 4,224 3,762
Broyée 0 2 1,981 2,995 6,811
Broyée 0 3 0,61 3,120 6,492
Entier 0 1 3,142 3,379 5,554
Entier 0 2 0,858 2,371 3,339
Entier 0 3 1,763 2,995 2,809
Broyée 15 1 1,108 2,184 5,949
Broyée 15 2 0,749 2,683 6,023
Broyée 15 3 0,983 2,184 4,736
Entier 15 1 3,354 1,248 7,925
Entier 15 2 3,744 0,874 2,406
Entier 15 3 3,822 1,747 3,008
Broyée 60 1 0,624 1,841 7,953
Broyée 60 2 1,108 1,841 1,826
Broyée 60 3 1,890 1,890 2,718
Entier 60 1 1,872 1,529 6,530
Entier 60 2 0,920 1,498 2,125
Entier 60 3 0,510 1,17 3,853
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7.6 NO3- et NH4+ libéré au long de l'incubation (mg.pot’).

Nitrates Ammonium

Sol Traitement Rép. T=0 T=7 T=15 T=30 T=0 T=7 T=15 T=3F
F Témoin 1 0,06 0,60 0,91 1,05 0,19 0,18 0,34 0,20
F Témoin 2 0,07 0,65 0,91 1,03 0,19 0,18 0,23 0,27
F Témoin 3 0,09 0,62 0,88 0,97 0,19 0,19 0,25 0,37
F Chaulée 1 0,07 1,11 1,29 2,04 0,34 0,26 0,27 0,19
F Chaulée 2 0,06 0,97 1,36 1,96 0,29 0,21 0,53 0,26
F Chaulée 3 0,06 0,94 1,69 1,17 0,29 0,25 0,22 0,25
F Liquide 1 0,06 1,66 2,64 2,80 1,50 0,97 0,27 0,22
F Liquide 2 0,06 1,72 2,73 3,04 1,50 1,15 0,29 0,25
F Liquide 3 0,06 1,77 2,59 3,01 1,50 0,95 0,33 0,34
F Porcine 1 0,06 1,67 2,47 2,89 1,20 0,21 0,35 0,23
F Porcine 2 0,06 1,75 2,23 2,73 1,10 0,31 0,37 0,23
F Porcine 3 0,06 1,58 2,15 2,50 1,10 0,17 0,22

F Granulée 1 0,06 0,44 0,99 1,23 0,39 0,43 0,18 0,24
F Granulée 2 0,06 0,38 0,96 1,41 0,44 0,55 0,35 0,27
F Granulée 3 0,06 0,44 1,03 1,32 0,39 0,53 0,33 0,24
F Compostée 1 0,07 1,86 2,44 2,74 1,74 0,94 0,37 0,23
F Compostée 2 0,07 1,49 2,65 2,98 1,74 1,54 0,30 0,30
F Compostée 3 0,07 1,50 2,66 2,87 1,74 1,50 0,37 0,22
F Uree 1 0,31 2,26 4,34 4,71 0,29 1,53 0,36 0,73
F Uree 2 0,06 2,11 4,89 4,78 0,29 3,09 0,38 0,28
F Urée 3 0,06 1,87 4,27 4,23 0,29 3,46 0,22 0,18
LR Temoin 1 0,01 0,19 1,35 0,46 0,19 0,25 0,22 0,23
LR Témoin 2 0,01 0,24 0,34 0,39 0,19 0,21 0,25 0,32
LR Temoin 3 0,01 0,27 0,32 0,40 0,19 0,21 0,26 0,27
LR Chaulée 1 0,03 0,81 1,20 1,33 0,29 0,56 0,26 0,33
LR Chaulée 2 0,02 0,71 1,02 1,55 0,29 0,36 0,28 0,25
LR Chaulée 3 0,01 0,54 1,06 1,19 0,29 0,41 0,25 0,33
LR Liquide 1 0,01 1,34 1,64 0,98 1,74 1,20 1,26 0,46
LR Liquide 2 0,01 1,43 1,32 1,11 1,64 1,37 0,83 0,42
LR Liquide 3 1,27 1,34 1,19 1,67 0,96 0,61
LR Porcine 1 0,01 1,84 1,93 1,30 0,37 0,38 0,28
LR Porcine 2 0,01 1,79 1,83 2,29 1,30 0,26 0,31 0,09
LR Porcine 3 0,01 1,68 1,76 2,17 0,10 0,28 0,34 0,26
LR Granulée 1 0,01 0,29 0,45 1,03 0,44 0,51 0,35 0,21
LR Granulée 2 0,01 0,36 0,18 0,34 0,49 0,59 0,34 0,33
LR Granulée 3 0,03 0,23 0,55 0,31 0,49 0,52 0,32 0,24
LR Compostée 1 0,02 1,27 0,83 1,00 1,84 1,76 0,95 0,45
LR Compostée 2 0,02 1,41 1,16 0,58 1,94 2,06 0,82 0,21
LR Compostée 3 0,02 1,25 1,18 0,60 1,89 1,97 0,78 0,29
LR Urée 1 0,01 2,01 1,98 2,17 0,49 2,85 2,44 3,01
LR Uree 2 0,01 1,96 2,14 1,27 0,49 2,49 2,67 3,05
LR Urée 3 0,01 2,25 2,71 1,15 0,54 3,28 3,84 1,73

F = Sol Fluvisol; LR = Sol Luvi-rédoxisol
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7.7 Volatilisation (cumulé) de I’azote (mg.pot’).

Sol Traitement Rep. T=7 T=15 T=30
Fluvisol Témoin 1 0,010 0,010 0,010
Fluvisol Témoin 2 0,006 0,006 0,006
Fluvisol Témoin 3 0,010 0,010 0,010
Fluvisol Chaulée 1 0,180 0,180 0,180
Fluvisol Chaulée 2 0,029 0,029

Fluvisol Chaulée 3 0,042 0,042 0,042
Fluvisol Urbaine 1 0,583 0,583 0,583
Fluvisol Urbaine 2 0,121 0,121

Fluvisol Urbaine 3 0,099 0,099 0,099
Fluvisol Porcine 1 0,040 0,040 0,040
Fluvisol Porcine 2

Fluvisol Porcine 3 0,023 0,023 0,023
Fluvisol Granulée 1 0,041 0,041 0,041
Fluvisol Granulée 2 0,022 0,022

Fluvisol Granulée 3 0,057 0,057 0,057
Fluvisol Compostée 1 0,283 0,283 0,283
Fluvisol Compostée 2 0,024 0,024 0,024
Fluvisol Compostée 3 0,020 0,020 0,020
Fluvisol Urée 1 0,310 0,310 0,310
Fluvisol Urée 2 0,213

Fluvisol Urée 3 0,244 0,244 0,244
Luvi-rédoxisol Témoin 1 0,006 0,006 0,006
Luvi-rédoxisol Témoin 2 0,006 0,006 0,006
Luvi-rédoxisol Témoin 3 0,007 0,007 0,007
Luvi-rédoxisol Chaulée 1 0,702 0,702 0,702
Luvi-rédoxisol Chaulée 2 0,293 0,293 0,293
Luvi-rédoxisol Chaulée 3 0,501 0,501 0,501
Luvi-rédoxisol Urbaine 1 0,515 0,515 0,515
Luvi-rédoxisol Urbaine 2 0,272 0,272 0,272
Luvi-rédoxisol Urbaine 3 0,402 0,402 0,402
Luvi-rédoxisol Porcine 1 0,833 0,833 0,833
Luvi-rédoxisol Porcine 2 0,044 0,044 0,044
Luvi-rédoxisol Porcine 3 0,046 0,046 0,046
Luvi-rédoxisol Granulée 1 0,085 0,085 0,085
Luvi-rédoxisol Granulée 2 0,028 0,028 0,028
Luvi-rédoxisol Granulée 3 0,081 0,081 0,081
Luvi-rédoxisol Compostée 1 0,274 0,274 0,274
Luvi-rédoxisol Compostée 2 0,029 0,029 0,029
Luvi-rédoxisol Compostée 3 0,219 0,219 0,219
Luvi-rédoxisol Urée 1 1,166 1,166 1,166
Luvi-rédoxisol Urée 2 0,244 0,244 0,244
Luvi-rédoxisol Urée 3 0,915 0,915 0,915
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7.8 P disponible (méthodes de rutine, mg P.kg sol)

Sol Traitement Rép. T Olsen Bray Mehlich
Fluvisol Témoin 1 0 25,55 12,67 40,54
Fluvisol Témoin 1 7 24,71 9,43 40,54
Fluvisol Témoin 1 30 23,87 12,67 40,54
Fluvisol Témoin 1 180 25,55 10,36 42,68
Fluvisol Témoin 2 0 25,20 10,71 47,79
Fluvisol Témoin 2 7 23,17 14,93 45,33
Fluvisol Témoin 2 30 23,98 5,87 46,56
Fluvisol Témoin 2 180 24,79 12,82 46,56
Fluvisol Témoin 3 0 24,07 5,51 36,49
Fluvisol Témoin 3 7 22,46 8,55 36,49
Fluvisol Témoin 3 30 22,46 6,73 37,36
Fluvisol Témoin 3 180 21,65 12,79 38,24
Fluvisol Chaulée 1 0 36,47 12,67 81,07
Fluvisol Chaulée 1 7 32,27 12,67 81,07
Fluvisol Chaulée 1 30 29,75 8,05 74,67
Fluvisol Chaulée 1 180 29,75 17,29 85,34
Fluvisol Chaulée 2 0 30,49 11,01 92,07
Fluvisol Chaulée 2 7 29,68 7,08 93,30
Fluvisol Chaulée 2 30 28,05 13,12 87,15
Fluvisol Chaulée 2 180 28,86 13,73 88,38
Fluvisol Chaulée 3 0 32,15 14,00 73,36
Fluvisol Chaulée 3 7 30,54 9,76 72,48
Fluvisol Chaulée 3 30 25,69 6,73 74,24
Fluvisol Chaulée 3 180 28,11 8,55 73,36
Fluvisol Liquide 1 0 34,79 14,05 69,34
Fluvisol Liquide 1 7 27,23 10,82 51,21
Fluvisol Liquide 1 30 31,43 14,05 51,21
Fluvisol Liquide 1 180 32,27 13,59 51,21
Fluvisol Liquide 2 0 38,63 14,33 66,24
Fluvisol Liquide 2 7 31,31 10,10 52,71
Fluvisol Liquide 2 30 28,86 15,54 55,17
Fluvisol Liquide 2 180 32,93 5,87 62,55
Fluvisol Liquide 3 0 48,78
Fluvisol Liquide 3 7 33,77 10,97 47,02
Fluvisol Liquide 3 30 28,92 11,58 38,24
Fluvisol Liquide 3 180 32,15 14,00 50,53
Fluvisol Porcine 1 0 31,43 21,45 55,47
Fluvisol Porcine 1 7 29,75 20,06 55,47
Fluvisol Porcine 1 30 26,39 20,06 51,21
Fluvisol Porcine 1 180 33,11 19,60 59,74
Fluvisol Porcine 2 0 34,16 14,57 74,85
Fluvisol Porcine 2 7 31,31 13,73 60,09
Fluvisol Porcine 2 30 28,05 16,14 56,40
Fluvisol Porcine 2 180 32,93 22,79 67,47
Fluvisol Porcine 3 0 35,38 6,73 54,92
Fluvisol Porcine 3 7 35,38 10,36 49,66
Fluvisol Porcine 3 30 28,92 12,79 48,78
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Sol Traitement Rép. T Olsen Bray Mehlich
Fluvisol Porcine 3 180 32,15 10,97 59,31
Fluvisol Granulée 1 0 33,53 14,52 51,21
Fluvisol Granulée 1 7 31,01 14,05 55,47
Fluvisol Granulée 1 30 30,59 19,60 55,47
Fluvisol Granulée 1 180 32,69 19,60 55,47
Fluvisol Granulée 2 0 29,68 10,71 58,86
Fluvisol Granulée 2 7 34,56 10,71 62,55
Fluvisol Granulée 2 30 33,75 11,91 62,55
Fluvisol Granulée 2 180 34,16 10,10 62,55
Fluvisol Granulée 3 0 32,96 6,73 47,90
Fluvisol Granulée 3 7 34,17 15,82 48,78
Fluvisol Granulée 3 30 35,78 49,15
Fluvisol Granulée 3 180 38,62 15,82 48,78
Fluvisol Composté 1 0 42,35 15,44 76,80
Fluvisol Composté 1 7 34,79 17,75 69,34
Fluvisol Composté 1 30 33,95 22,37 66,14
Fluvisol Composteé 1 180 34,79 18,67 72,54
Fluvisol Composté 2 0 46,77 14,93 61,32
Fluvisol Composté 2 7 26,42 15,54 84,69
Fluvisol Composté 2 30 37,00 19,77 50,25
Fluvisol Composté 2 180 37,82 22,18 67,47
Fluvisol Composté 3 0 41,44 6,12 60,19
Fluvisol Composté 3 7 32,56 19,46 55,80
Fluvisol Composté 3 30 39,46 60,35
Fluvisol Composteé 3 180 32,56 18,25 53,17
Fluvisol Phosphate 1 0 42,35 16,36 87,47
Fluvisol Phosphate 1 7 49,07 24,68 93,87
Fluvisol Phosphate 1 30 46,55 36,23 72,54
Fluvisol Phosphate 1 180 53,27 39,46 93,87
Fluvisol Phosphate 2 0 38,63 8,29 78,10
Fluvisol Phosphate 2 7 56,54 29,43 84,64
Fluvisol Phosphate 2 30 28,86 10,10 38,87
Fluvisol Phosphate 2 180 48,81 25,20 72,68
Fluvisol Phosphate 3 0 4427 14,61 84,60
Fluvisol Phosphate 3 7 51,14 21,28 83,90
Fluvisol Phosphate 3 30 56,00 80,00
Fluvisol Phosphate 3 180 49,52 30,99 71,61
Luvi-rédoxisol Témoin 1 0 29,13 65,74 96,35
Luvi-rédoxisol Témoin 1 7 26,01 67,25 96,35
Luvi-rédoxisol Témoin 1 30 26,01 68,77 89,12
Luvi-rédoxisol Témoin 1 180 26,01 68,77 100,69
Luvi-rédoxisol Témoin 2 0 21,48 64,22 92,92
Luvi-rédoxisol Témoin 2 7 21,48 68,77 97,15
Luvi-rédoxisol Témoin 2 30 22,26 67,25 97,15
Luvi-rédoxisol Témoin 2 180 22,26 67,25 96,09
Luvi-rédoxisol Témoin 3 0 21,35 67,27 86,72
Luvi-rédoxisol Témoin 3 7 20,56 65,08 91,52
Luvi-rédoxisol Témoin 3 30 19,78 57,77 85,52
Luvi-rédoxisol Témoin 3 180 22,91 65,08 95,11
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Luvi-rédoxisol Chaulée 1 0 33,03 105,86 139,73
Luvi-rédoxisol Chaulée 1 7 36,93 106,62 142,62
Luvi-rédoxisol Chaulée 1 30 29,13 103,59 142,62
Luvi-rédoxisol Chaulée 1 180 34,59 110,40 157,08
Luvi-rédoxisol Chaulée 2 0 32,43 105,10 134,73
Luvi-rédoxisol Chaulée 2 7 33,99 107,37 145,84
Luvi-rédoxisol Chaulée 2 30 33,99 115,70 151,14
Luvi-rédoxisol Chaulée 2 180 33,21 114,19 143,73
Luvi-rédoxisol Chaulée 3 0 30,74 91,40 131,08
Luvi-rédoxisol Chaulée 3 7 29,96 97,25 143,07
Luvi-rédoxisol Chaulée 3 30 30,74 104,56 149,07
Luvi-rédoxisol Chaulée 3 180 25,26 97,25 137,08
Luvi-rédoxisol Liquide 1 0 33,81 81,63 122,38
Luvi-rédoxisol Liquide 1 7 31,47 73,31

Luvi-rédoxisol Liquide 1 30 35,37 79,36 159,97
Luvi-rédoxisol Liquide 1 180 33,03 76,34 122,38
Luvi-rédoxisol Liquide 2 0 33,21 91,48 120,44
Luvi-rédoxisol Liquide 2 7 30,86 86,93 116,21
Luvi-rédoxisol Liquide 2 30 30,86 82,39 107,74
Luvi-rédoxisol Liquide 2 180 35,55 99,05 147,96
Luvi-rédoxisol Liquide 3 0 29,96 88,47 116,69
Luvi-rédoxisol Liquide 3 7 27,22 89,20 115,50
Luvi-rédoxisol Liquide 3 30 27,22 81,16 116,69
Luvi-rédoxisol Liquide 3 180 26,04 92,86 121,49
Luvi-rédoxisol Porcine 1 0 40,05 92,99 132,50
Luvi-rédoxisol Porcine 1 7 34,59 85,42 128,16
Luvi-rédoxisol Porcine 1 30 29,91 85,42 113,70
Luvi-rédoxisol Porcine 1 180 36,93 91,48 168,65
Luvi-rédoxisol Porcine 2 0 40,25 100,56 122,56
Luvi-rédoxisol Porcine 2 7 33,99 86,93 126,79
Luvi-rédoxisol Porcine 2 30 29,30 85,42 114,09
Luvi-rédoxisol Porcine 2 180 35,55 95,26 124,67
Luvi-rédoxisol Porcine 3 0 30,74 92,86 133,48
Luvi-rédoxisol Porcine 3 7 29,18 95,78 123,89
Luvi-rédoxisol Porcine 3 30 30,00 122,00
Luvi-rédoxisol Porcine 3 180 30,74 91,40 119,09
Luvi-rédoxisol Granulée 1 0 33,81 77,85 110,81
Luvi-rédoxisol Granulée 1 7 33,81 80,88 105,02
Luvi-rédoxisol Granulée 1 30 32,25 88,45 122,38
Luvi-rédoxisol Granulée 1 180 38,49 82,39 126,71
Luvi-rédoxisol Granulée 2 0 33,21 84,66 116,21
Luvi-rédoxisol Granulée 2 7 30,86 87,69 117,26
Luvi-rédoxisol Granulée 2 30 35,55 92,53 78,10
Luvi-rédoxisol Granulée 2 180 38,68 94,50 124,67
Luvi-rédoxisol Granulée 3 0 26,83 87,01 131,08
Luvi-rédoxisol Granulée 3 7 35,44 87,74 138,28
Luvi-rédoxisol Granulée 3 30 39,83 90,24
Luvi-rédoxisol Granulée 3 180 32,31 88,47 114,30
Luvi-rédoxisol Composté 1 0 34,59 101,32 139,73
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Luvi-rédoxisol Composteé 1 7 30,69 92,23 128,16
Luvi-rédoxisol Composté 1 30 29,13 92,23 119,48
Luvi-rédoxisol Composté 1 180 36,93 97,53 131,05
Luvi-rédoxisol Composté 2 0 35,55 69,52 135,26
Luvi-rédoxisol Composté 2 7 30,86 83,15 107,74
Luvi-rédoxisol Composté 2 30 43,46 114,53
Luvi-rédoxisol Composté 2 180 37,12 102,83 126,79
Luvi-rédoxisol Composté 3 0 27,61 96,51 111,90
Luvi-rédoxisol Composté 3 7 31,53 102,36 127,49
Luvi-rédoxisol Composté 3 30 30,00 100,52
Luvi-rédoxisol Composté 3 180 33,87 92,86 114,30
Luvi-rédoxisol Phosphate 1 0 38,49 107,37 151,30
Luvi-rédoxisol Phosphate 1 7 47,85 110,40 159,97
Luvi-rédoxisol Phosphate 1 30 76,19 161,23
Luvi-rédoxisol Phosphate 1 180 51,75 128,57 168,65
Luvi-rédoxisol Phosphate 2 0 35,55 106,62 134,20
Luvi-rédoxisol Phosphate 2 7 46,50 117,21 145,84
Luvi-rédoxisol Phosphate 2 30 140,68
Luvi-rédoxisol Phosphate 2 180 46,50 109,64 133,14
Luvi-rédoxisol Phosphate 3 0 29,96 88,47 131,08
Luvi-rédoxisol Phosphate 3 7 41,70 91,40 162,26
Luvi-rédoxisol Phosphate 3 30 56,39 123,87
Luvi-rédoxisol Phosphate 3 180 46,40 111,87 159,86
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7.9 Fractionnement du P selon mobilité (Hedley, 1982) (mg P.kg
sol)

Resin Bic Bic. Bic NaOH NaOH NaOH

S Traitem. R T e Inorg. Total Organ. inorg. Total Organ. HC Resid.
F Témoin 1 0 37,49 37,81 60,25 22,44 66,84 9349 26,65 10503 342,18
F Témoin 1 7 36,43 36,27 53,95 17,67 66,84 88,71 21,87 113,18 342,18
F Témoin 1 30 31,16 4087 57,73 16,85 6845 93,49 2504 9526 160,92
F  Témoin 1 180 33,27 36,27 56,47 20,19 70,05 76,77 6,71 93,63 361,26
F Témoin 2 0 27,43 31,24 4561 14,37 129,52 129,52 107,17 280,69
F  Témoin 2 7 27,06 29,64 4208 12,44 7851 127,76 49,25 109,32 206,49
F Témoin 2 30 2556 27,50 35,01 7,552 82,48 115,46 32,98 126,50 325,21
F Témoin 2 180 26,31 30,71 40,31 9,60 87,02 120,74 33,72 109,86 276,98
F Témoin 3 0 52,52 30,93 4258 11,65 62,69 83,28 20,58 119,61 353,74
F Témoin 3 7 4284 30,93 4258 11,65 53,60 70,64 17,04 120,57 269,94
F Témoin 3 30 5575 26,16 42,58 16,42 62,69 79,07 16,37 107,09 280,41
F  Témoin 3 180 41,76 27,75 51,62 23,87 66,33 87,49 21,16 99,38 343,26
F Chaulée 1 0 75,43 39,34 64,03 24,69 76,47 83,93 7,46 105,03 370,80
F Chaulée 1 7 68,05 4547 58,99 13,52 6845 81,54 13,10 114,80 361,26
F Chaulée 1 30 54,35 4854 69,07 2053 70,05 76,77 6,71 127,84 294,48
F Chaulée 1 180 71,22 4394 62,77 18,83 70,05 83,93 13,88 131,09 380,34
F Chaulée 2 0 52,56 36,06 49,15 13,09 96,65 138,31 41,65 120,06 302,95
F Chaulée 2 7 51,81 33,92 47,38 13,46 93,82 134,79 40,97 140,47 325,21
F Chaulée 2 30 3456 31,78 42,08 10,30 70,57 99,65 29,08 112,01 243,59
F  Chaulée 2 180 46,56 39,28 49,15 9,87 96,65 133,04 36,38 132,95 325,21
F Chaulée 3 0 86,96 34,11 57,65 23,54 59,06 89,60 30,54 137,90 364,21
F Chaulée 3 7 91,26 27,75 48,61 20,86 62,69 83,28 20,58 126,35 353,74
F Chaulée 3 30 7942 3252 6368 31,16 64,51 83,28 18,77 128,27 353,74
F Chaulée 3 180 70,82 3888 51,62 12,74 59,06 74,85 1580 124,42 374,69
F Liquide 1 0 43,81 50,07 69,07 19,00 73,26 91,10 17,84 121,32 399,42
F Liquide 1 7 39,60 48,54 64,03 1549 74,87 83,93 9,07 121,32 351,72
F Liquide 1 30 41,70 47,00 66,55 19,54 74,87 83,93 9,07 119,69 356,49
F Liquide 1 180 41,70 48,54 64,03 1549 76,47 86,32 9,85 121,32 356,49
F Liquide 2 0 38,31 40,35 47,38 7,03 96,65 131,28 34,62 105,02 306,66
F Liquide 2 7 30,81 39,28 5268 1341 101,19 138,31 37,12 110,93 317,79
F Liquide 2 30 30,43 3499 43,85 8,86 97,79 138,31 40,52 114,69 321,50
F Liquide 2 180 36,81 40,35 54,45 14,10 104,59 140,07 3547 124,36 317,79
F Liquide 3 0 6544 43,65 54,64 10,99 62,69 81,17 18,48 118,64 364,21
F Liquide 3 7 48,22 2298 4258 19,60 7542 9591 20,49 132,13 395,64
F Liquide 3 30 3531 4524 66,70 2146 73,60 83,28 9,68 128,27 374,69
F Liquide 3 180 57,90 29,34 4559 16,25 71,78 89,60 17,81 126,35 343,26
F Porcine 1 0 71,22 50,07 56,47 6,40 74,87 83,93 9,07 114,80 356,49
F Porcine 1 7 52,24 50,07 58,99 8,92 68,45 81,54 13,10 109,92 351,72
F Porcine 1 30 48,03 50,07 58,99 8,92 71,66 79,16 7,50 101,77 342,18
F Porcine 1 180 52,24 47,00 69,07 22,06 74,87 79,16 4,29 122,95 332,64
F Porcine 2 0 46,56 31,78 4561 13,84 96,65 138,31 41,65 113,62 299,24
F Porcine 2 7 34,56 33,92 43,85 9,93 97,79 134,79 37,01 111,47 317,79
F Porcine 2 30 32,31 30,71 43,85 13,14 86,45 120,74 34,29 144,76 345,61
F Porcine 2 180 39,81 34,99 49,15 14,16 93,82 131,28 37,46 115,76 332,63
F Porcine 3 0 80,50 27,75 39,56 11,81 5542 76,96 21,54 120,57 290,89
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S Traitem. R T e Inorg. Total Organ. inorg. Total Organ. HC Resid.
F Porcine 3 7 40,69 37,29 60,67 23,38 64,51 100,13 3561 114,79 332,79
F Porcine 3 30 41,76 29,34 57,65 28,31 71,78 91,70 19,92 126,35 322,31
F Porcine 3 180 51,45 42,06 63,68 21,62 73,60 9591 2231 122,50 353,74
F  Granulée 1 0 42,76 39,34 56,47 1713 76,47 86,32 9,85 116,43 389,88
F  Granulée 1 7 50,14 47,00 64,03 17,02 7594 9349 17,55 105,03 356,49
F Granulée 1 30 37,49 47,00 53,95 6,94 66,55 81,54 15,00 114,80 366,03
F  Granulée 1 180 46,97 43,94 69,07 2513 74,38 8154 7,17 127,84 380,34
F  Granulée 2 0 33,06 36,06 57,98 21,92 102,89 154,12 51,23 134,02 341,90
F  Granulée 2 7 32,31 36,06 50,92 14,85 103,46 149,73 46,27 109,32 325,21
F  Granulée 2 30 34,56 33,39 4561 12,23 98,92 140,07 41,14 115,76 328,92
F  Granulée 2 180 30,06 3446 5092 16,46 101,19 146,22 45,03 126,50 340,05
F Granulée 3 0 54,68 35,70 56,15 20,45 5542 83,28 27,86 87,83 353,74
F  Granulée 3 7 60,06 43,65 57,65 14,00 60,88 89,60 28,72 116,72 343,26
F Granulée 3 30 3456 34,99 49,15 14,16 9597 143,18 47,21 135,32 325,78
F  Granulée 3 180 62,21 29,34 5464 2530 71,78 98,02 26,24 126,35 332,79
F  Composté 1 0 57,51 50,07 69,07 19,00 66,55 81,54 15,00 137,61 370,80
F Composté 1 7 46,97 50,07 64,03 13,96 72,81 9349 20,68 106,66 361,26
F Composté 1 30 48,03 56,20 66,55 10,34 64,98 81,54 16,56 118,06 332,64
F  Composté 1 180 52,24 5160 64,03 1242 69,68 74,38 4,70 140,87 370,80
F Composté 2 0 42,81 31,78 4561 13,84 117,07 161,15 44,09 150,67 334,48
F Composté 2 7 28,56 30,71 4385 13,14 88,72 129,52 40,81 121,13 317,79
F Composté 2 30 3756 40,35 49,15 8,80 104,03 150,61 46,58 141,54 336,34
F Composté 2 180 36,06 39,28 56,22 16,94 103,00 146,22 43,21 135,10 321,50
F Composté 3 0 67,59 30,93 57,65 26,72 66,33 83,28 16,95 130,20 332,79
F Composté 3 7 66,51 43,65 54,64 10,99 69,97 91,70 21,74 157,16 311,84
F Composté 3 30 3381 37,13 49,15 12,01 99,23 146,67 47,44 104,26 291,87
F  Composté 3 180 67,59 34,11 48,61 14,50 60,88 83,28 2240 145,61 374,69
F Phosphate 1 0 70,16 53,14 61,51 8,37 64,98 79,16 14,18 106,66 342,18
F Phosphate 1 7 96,51 63,87 72,85 8,98 79,07 93,49 1442 147,38 370,80
F Phosphate 1 30 7543 59,27 7411 14,84 8534 93,49 8,15 118,06 351,72
F Phosphate 1 180 8597 5467 7411 1944 7594 86,32 10,38 119,69 342,18
F Phosphate 2 0 58,18 39,28 52,68 13,41 98,92 133,04 34,11 107,17 299,24
F Phosphate 2 7 69,81 4356 56,22 12,66 114,23 142,70 28,47 127,58 306,66
F Phosphate 2 30 21,06 15,71 28,83 13,11 100,06 141,82 41,77 101,80 310,37
F Phosphate 2 180 58,56 4249 53,57 11,08 109,13 146,22 37,09 118,99 301,09
F Phosphate 3 0 69,74 62,73 81,77 19,04 73,60 102,23 28,63 137,90 332,79
F Phosphate 3 7 104,17 35,70 66,70 31,00 60,88 79,07 18,19 126,35 343,26
F Phosphate 3 30 57,06 46,77 59,75 12,98 109,58 151,04 41,46 143,75 299,01
F Phosphate 3 180 7942 40,47 5765 17,18 79,06 93,81 14,75 141,76 364,21
LR Témoin 1 0 38,59 47,10 60,51 13,41 51,76 63,41 11,65 91,26 180,04
LR Témoin 1 7 40,16 47,84 6051 12,66 53,34 60,88 7,54 80,61 142,73
LR Témoin 1 30 24,13 46,06 60,51 14,45 56,50 6595 9,46 68,44 145,40
LR Témoin 1 180 40,16 47,84 60,51 12,66 51,76 68,49 16,73 86,69 161,39
LR Témoin 2 0 62,56 30,71 66,90 36,19 5242 9591 4349 86,53 135,60
LR Témoin 2 7 53,30 33,74 62,26 28,53 56,98 93,81 36,83 76,11 167,02
LR Témoin 2 30 48,16 32,22 59,94 27,72 61,53 106,44 4491 84,80 167,02
LR Témoin 2 180 45,08 33,74 5531 2157 66,08 9591 29,83 7437 151,31
LR Témoin 3 0 48,66 26,17 4227 16,10 5843 8346 2503 7368 67,53
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LR Témoin 3 7 4582 27,74 3965 11,91 54,70 74,77 20,07 80,00 67,53
LR Témoin 3 30 44,76 28,79 37,90 9,11 64,28 82,59 18,31 79,47 95,21
LR Témoin 3 180 44,76 41,39 52,75 11,36 8558 117,34 31,76 124,22 176,39
LR Chaulée 1 0 84,18 43,38 62,97 19,59 50,18 6595 1577 8517 148,06
LR Chaulée 1 7 85,75 49,33 62,97 13,64 51,76 73,57 21,80 104,95 156,06
LR Chaulée 1 30 6532 5156 6544 13,88 5492 63,41 8,50 86,69 137,40
LR Chaulée 1 180 93,61 4487 6544 2057 50,18 53,26 3,08 95,82

LR Chaulée 2 0 92,98 3525 50,67 1542 63,05 108,55 4550 90,01 178,80
LR Chaulée 2 7 91,34 33,74 5299 19,26 69,12 121,19 52,07 117,80 163,09
LR Chaulée 2 30 104,70 30,71 57,63 26,92 61,53 114,87 53,34 103,90 167,02
LR Chaulée 2 180 97,51 29,19 5531 26,12 5849 110,66 52,16 9522 151,31
LR Chaulée 3 0 57,15 37,19 51,01 13,82 62,15 88,67 26,52 102,11 76,76
LR Chaulée 3 7 84,06 28,27 43,14 14,88 55,23 83,46 2823 94,74 132,11
LR Chaulée 3 30 8370 37,72 48,39 10,67 63,01 86,93 23,93 118,96 98,90
LR Chaulée 3 180 80,52 26,17 37,90 11,74 5843 78,25 19,82 96,85 111,81
LR Liquide 1 0 55,88 49,33 6544 16,11 64,39 73,57 9,18 85,17 180,04
LR Liquide 1 7 4488 47,84 6544 1760 69,12 7864 9,52 85,17

LR Liquide 1 30 44,88 56,03 67,91 11,88 59,65 6595 6,30 71,48 108,09
LR Liquide 1 180 38,59 53,05 6791 14,85 62,81 76,10 13,30 85,17 180,04
LR Liquide 2 0 61,53 38,28 59,94 2166 53,94 116,97 63,03 84,80 151,31
LR Liquide 2 7 66,67 32,22 57,63 2541 60,01 116,97 56,96 90,01 139,53
LR Liquide 2 30 5228 4283 5531 1248 67,60 121,19 53,58 110,85 167,02
LR Liquide 2 180 57,42 36,77 52,99 16,23 66,08 108,55 42,47 83,06 159,17
LR Liquide 3 0 60,69 23,02 38,78 1576 67,48 9493 2745 8842 119,19
LR Liquide 3 7 50,43 38,24 58,00 19,76 63,22 86,07 22,85 8295 115,550
LR Liquide 3 30 44,76 3142 4227 1085 66,41 89,54 23,13 86,84 80,45
LR Liquide 3 180 4512 3562 48,39 12,77 73,34 94,75 21,42 83,68 106,28
LR Porcine 1 0 70,03 43,38 53,11 9,73 58,07 63,41 5,34 80,61 145,40
LR Porcine 1 7 63,74 49,33 67,91 18,57 58,07 6849 1042 86,69 156,06
LR Porcine 1 30 5588 59,75 67,91 8,16 54,92 58,34 342 77,57 148,06
LR Porcine 1 180 60,60 61,24 67,91 6,67 59,65 68,49 8,84 95,82 140,07
LR Porcine 2 0 70,78 30,71 46,04 1533 5242 9591 43,49 157,75 151,31
LR Porcine 2 7 58,44 41,31 5299 11,68 69,12 110,66 41,54 154,28 151,31
LR Porcine 2 30 4714 33,74 52,99 1926 67,60 112,76 4516 100,43 167,02
LR Porcine 2 180 79,00 29,19 43,72 14,53 53,94 104,34 50,40 93,48 182,73
LR Porcine 3 0 63,177 29,32 39,65 10,33 54,17 80,85 26,69 8842 67,53
LR Porcine 3 7 59,28 34,57 41,40 6,83 60,13 79,98 19,85 87,90 124,73
LR Porcine 3 30 4356 29,64 41,83 12,20 55,67 8552 29,84 101,10 124,08
LR Porcine 3 180 64,59 28,79 47,51 18,72 59,81 8259 22,78 8526 104,43
LR Granulée 1 0 42,52 52,31 60,51 8,20 61,23 88,79 27,56 77,57 182,71
LR Granulée 1 7 55,10 53,05 67,91 14,85 77,01 73,57 92,78

LR Granulée 1 30 37,02 6644 77,77 11,33 73,85 83,72 9,86 91,26 174,71
LR Granulée 1 180 55,10 44,12 58,04 13,92 61,23 76,10 14,87 82,13 14540
LR Granulée 2 0 73,86 30,71 5299 2229 70,64 131,72 61,08 83,56 182,73
LR Granulée 2 7 67,70 32,22 64,58 32,36 53,94 116,97 63,03 90,56 182,73
LR Granulée 2 30 60,00 38,28 76,71 138,03 61,32 84,96 182,73
LR Granulée 2 180 70,78 36,77 69,21 3245 73,67 127,50 53,83 77,95 190,59
LR Granulée 3 0 57,86 27,74 49,26 21,52 62,69 9562 3294 90,53 67,53
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e Inorg. Total Organ. inorg. Total Organ.

4299 41,92 50,13 8,22 56,62 81,72 2511 72,10 108,12
30 31,18 30,71 42,71 12,00 62,21 81,15 1894 87,94 126,75
180 52,20 36,67 51,88 1521 68,01 9823 30,22 8579 121,04
0 79,46 46,36 67,91 2155 61,23 82,70 21,47 9886 172,05
7 65,32 58,26 77,77 19,51 59,65 68,49 8,84 112,55 169,38
30 65,32 87,28 109,83 22,55 114,88 129,40 14,52 199,25 334,61
180 63,74 5528 70,37 15,09 58,07 78,64 20,57 109,51 153,39
0 82,09 26,16 69,21 43,05 67,60 119,08 51,48 8496 167,02
7 63,58 32,22 57,63 2541 63,05 110,66 47,61 73,75 167,02
30 39,81 4463 61,05 16,42 80,18 113,47 33,30 97,41 150,85
180 75,92 38,28 5531 17,03 67,60 114,87 47,27 91,96 190,59
0 62,11 31,42 44,02 12,60 63,22 91,28 28,06 106,32 96,13
7 53,61 41,92 52,75 10,84 70,14 97,36 27,22 98,95 124,73
30 42,06 4356 59,31 1575 76,91 113,47 36,57 116,37 154,42
180 53,61 28,79 34,41 5,62 64,82 87,80 2299 8579 67,53
0 93,61 41,89 67,91 26,01 51,76 6849 16,73 92,78 137,40
7 93,61 61,98 7530 13,32 58,07 78,64 2057 92,78 156,06
30 39,06 4892 61,93 13,01 79,63 99,50 19,86 111,10 152,64
180 101,47 50,08 6544 1536 61,23 7864 17,41 109,51 161,39
0 89,28 39,80 64,00 24,21 5849 119,08 60,59 82,16 167,02
7 92,37 45,86 64,58 18,72 60,01 110,00 49,99 79,35 167,02
30 63,06 61,77 77,65 1589 8943 116,09 26,66 73,19 140,14
180 87,23 44,34 64,58 20,24 67,60 108,55 40,95 80,75 190,59
0 64,59 39,29 50,13 10,84 63,75 8520 2145 86,84 119,19

LR Phosphate 7 78,75 47,69 60,62 12,93 6535 8954 24,19 86,32 47,24

LR Phosphate 30 54,06 62,30 86,39 24,09 88,89 113,47 24,59 97,94 127,65

LR Phosphate 3 180 91,14 4349 6062 17,13 71,74 97,36 25,62 97,69 12842
F = Sol Fluvisol; LR = Sol Luvi-rédoxisol

_|

S Traitem. HCI Resid.
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7.10 Fractionnement chimique du P (Chang et Jackson 1957)
(mg P.kg sol”)

Extractant
Sol Traitement Rép. T A B C D E Résiduel
F Témoin 1 0 14,70 33,18 117,84 142,42 80,70 287,34
F Témoin 1 7 16,17 31,17 107,24 138,26 79,16 338,05
F Témoin 1 30 19,11 34,52 116,52 134,10 85,30 218,87
F Témoin 1 180 14,70 34,52 112,54 139,65 80,70 327,95
F Témoin 2 0 10,00 38,34 82,99 142,60 97,19 399,92
F Témoin 2 7 8,75 41,89 96,02 139,60 106,15 273,49
F Témoin 2 30 8,75 34,79 82,99 119,62 91,59
F Témoin 2 180 11,88 32,66 80,39 139,60 98,31 340,17
F Témoin 3 0 14,05 40,76 94,66 136,18 97,23 234,09
F Témoin 3 7 11,24 45,83 140,44 136,18 97,23 227,54
F Témoin 3 30 14,05 45,83 93,03 141,25 10545 212,76
F Témoin 3 180 12,65 42,45 101,20 115,90 93,12 260,88
F Chaulée 1 0 24,99 50,60 120,49 131,33 91,44 323,39
F Chaulée 1 7 26,46 62,66 125,79 14519 102,19 271,48
F Chaulée 1 30 20,58 47,25 133,74 124,40 89,91 277,24
F Chaulée 1 180 32,34 52,61 121,82 123,02 91,44 314,24
F Chaulée 2 0 16,88 53,25 82,99 114,63 93,83 397,10
F Chaulée 2 7 16,88 56,80 80,39 127,62 116,23
F Chaulée 2 30 16,88 51,12 85,60 134,61 111,75
F Chaulée 2 180 18,75 49,70 88,20 134,61 94,95 378,65
F Chaulée 3 0 23,89 67,80 97,93 129,42 10545 247,81
F Chaulée 3 7 23,89 67,80 94,66 131,11 113,67 259,61
F Chaulée 3 30 21,08 67,80 96,30 127,73 109,56 212,95
F Chaulée 3 180 21,08 64,42 94,66 141,25 9517 297,20
F Liquide 1 0 19,11 43,90 135,07 120,24 82,23 360,33
F Liquide 1 7 19,11 37,87 123,14 113,31 85,30 310,15
F Liquide 1 30 24,99 41,22 124,47 118,86 100,65 270,23
F Liquide 1 180 20,58 37,20 127,12 110,54 89,91 299,30
F Liquide 2 0 12,50 42,60 80,39 123,62 98,31 370,33
F Liquide 2 7 10,00 39,76 85,60 108,63 91,59 379,80
F Liquide 2 30 8,75 39,76 88,20 116,63 93,83
F Liquide 2 180 10,00 41,89 90,81 104,64 111,75 362,48
F Liquide 3 0 9,84
F Liquide 3 7 16,86 49,21 99,57 124,35 132,16 250,14
F Liquide 3 30 15,46 52,59 106,11 131,11 95,17 244,20
F Liquide 3 180 14,05 49,21 104,47 132,80 86,95 238,71
F Porcine 1 0 24,99 43,23 124,47 13549 92,98 277,05
F Porcine 1 7 17,64 41,22 124,47 113,31 109,86 305,25
F Porcine 1 30 22,05 39,21 124,47 114,70 85,30 281,98
F Porcine 1 180 22,05 39,21 123,14 100,84 92,98 374,19
F Porcine 2 0 13,75 41,89 88,20 122,62 111,75 442,31
F Porcine 2 7 8,13 38,34 85,60 117,63 85,99 398,25
F Porcine 2 30 10,00 39,05 82,99 120,62 92,71
F Porcine 2 180 17,50 42,60 90,81 116,63 106,15 335,51
F Porcine 3 0 16,86 50,90 9466 119,28 95,17 281,59
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Extractant

Sol Traitement Rép. A B C D E Résiduel
F Porcine 3 7 12,65 52,59 94,66 119,28 138,33 273,23
F Porcine 3 30 15,46 47,52 99,57 122,66 107,50 238,10
F Porcine 3 180 16,86 55,12 99,57 132,80 95,17 286,60
F Granulée 1 0 23,52 35,86 113,87 95,30 109,86 348,59
F Granulée 1 7 24,99 43,23 123,14 120,24 96,05 310,88
F Granulée 1 30 26,46 41,22 127,12 107,77 92,98 272,16
F Granulée 1 180 20,58 41,89 119,17 116,09 106,79 301,31
F Granulée 2 0 10,00 40,47 82,99 122,62 102,79 368,87
F Granulée 2 7 11,25 40,47 8560 132,61 93,83 339,25
F Granulée 2 30 10,00 43,31 88,20 129,61 99,43

F Granulée 2 180 8,75 45,44 88,20

F Granulée 3 0 14,05 47,52 94,66 119,28 121,89 251,84
F Granulée 3 7 14,05 49,21 97,93 117,59 93,12 268,12
F Granulée 3 30 14,05 49,21 99,57 120,97 101,34

F Granulée 3 180 14,05 49,21 104,47 119,28 91,06 294,22
F Composté 1 0 22,05 51,27 124,47 118,86 89,91 320,45
F Composté 1 7 22,05 52,61 127,12 118,86 91,44 314,92
F Composté 1 30 20,58 50,60 133,74 124,40 142,10 251,34
F Composté 1 180 20,58 47,25 120,49 110,54 105,26 322,88
F Composté 2 0 12,50 61,77 88,20 129,61 115,11 400,96
F Composté 2 7 10,00 37,63 82,99 129,61 97,19 382,69
F Composté 2 30 11,88 53,96 90,81 120,62 106,15

F Composté 2 180 9,38 41,18 88,20 126,62 113,99 397,86
F Composté 3 0 16,86 45,83 96,30 132,80 97,23 269,45
F Composté 3 7 12,65 62,73 9466 119,28 119,83 281,58
F Composté 3 30 12,65 62,73 101,20 127,73 208,20

F Composté 3 180 14,05 64,42 94,66 122,66 111,61 278,72
F Phosphate 1 0 26,46 47,92 123,14 123,02 99,12 315,81
F Phosphate 1 7 35,28 52,61 123,14 131,33 109,86 355,24
F Phosphate 1 30 20,58 55,96 136,39 124,40 99,12 282,08
F Phosphate 1 180 30,87 57,30 140,37 120,24 102,19 309,91
F Phosphate 2 0 18,75 49,70 90,81 119,62 117,35 430,48
F Phosphate 2 7 25,63 54,67 93,41 127,62 97,19 434,38
F Phosphate 2 30 8,75 33,37 88,20 115,63 98,31

F Phosphate 2 180 16,25 53,25 135,09 129,61 155,43 275,22
F Phosphate 3 0 26,70 71,18 99,57 120,97 101,34 294,03
F Phosphate 3 7 21,08 67,80 106,11 120,97 99,28 316,99
F Phosphate 3 30 19,67 74,56 115,92 139,56 109,56

F Phosphate 3 180 21,08 67,80 112,65 122,66 101,34 283,65
LR  Témoin 1 0 35,55 42,69 94,34 4547 53,37 171,17
LR  Témoin 1 7 32,30 37,74 87,32 51,71 51,65 171,18
LR  Témoin 1 30 32,30 34,44 90,83 40,80 44,77 124,63
LR  Témoin 1 180 33,93 41,04 82,05 47,03 49,93 129,82
LR  Témoin 2 0 23,68 40,52 78,13 66,97 42,43 140,47
LR  Témoin 2 7 23,68 40,52 73,50 68,35 42,43 123,18
LR  Témoin 2 30 23,68 42,05 79,68 71,10 46,90 128,80
LR  Témoin 2 180 25,56 42,05 78,13 73,86 48,39 69,42
LR  Témoin 3 0 20,41 36,40 67,17 75,16 44,85 123,74
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Extractant

Sol Traitement Rép. A B C D E Résiduel
LR  Témoin 3 7 16,19 33,10 68,76 70,25 46,47 222,10
LR  Témoin 3 30 16,19 31,45 70,35 71,07 49,70 173,54
LR  Témoin 3 180 16,19 34,75 76,71 76,79 51,31 129,80
LR  Chaulée 1 0 51,80 52,59 82,05 50,15 63,69 169,03
LR  Chaulée 1 7 50,18 55,89 75,03 51,71 68,85 151,62
LR  Chaulée 1 30 43,68 50,94 96,09 59,51 58,53 133,85
LR  Chaulée 1 180 58,30 57,54 75,03 53,27 67,13 158,04
LR  Chaulée 2 0 52,82 49,67 65,77 75,24 52,86 143,80
LR  Chaulée 2 7 49,06 54,25 67,32 73,86 51,37 164,86
LR  Chaulée 2 30 55,64 58,06 70,41 73,86 49,88 173,41
LR  Chaulée 2 180 55,64 52,72 67,32 77,99 49,88 170,86
LR  Chaulée 3 0 44,29 47,95 67,17 65,35 69,08 180,87
LR  Chaulée 3 7 48,51 57,85 63,99 70,25 83,61 132,66
LR  Chaulée 3 30 48,51 52,90 71,94 81,70 69,08 141,67
LR  Chaulée 3 180 45,70 51,25 70,35 75,16 73,92 149,41
LR  Liquide 1 0 33,93 42,69 97,85 50,15 65,41 131,19
LR  Liquide 1 7 32,30 41,04 92,58 50,15 55,09 85,91
LR  Liquide 1 30 37,18 44,34 104,87 59,51 51,65 155,74
LR  Liquide 1 180 32,30 45,99 97,85 50,15 55,09 118,45
LR  Liquide 2 0 31,20 48,15 79,68 64,22 44,66 192,80
LR  Liquide 2 7 31,20 45,86 76,59 61,47 37,96 180,24
LR Liquide 2 30 25,56 48,15 87,40 71,10 45,41 162,54
LR  Liquide 2 180 32,14 52,72 84,31 68,35 42,43 167,05
LR  Liquide 3 0 23,22 41,35 67,17 80,88 48,08 187,26
LR  Liquide 3 7 21,81 44,65 73,53 73,52 48,08 177,45
LR  Liquide 3 30 21,81 39,70 78,30 75,16 44,85 197,05
LR  Liquide 3 180 24,62 46,30 86,25 75,16 48,08 158,63
LR  Porcine 1 0 45,30 49,29 87,32 51,71 58,53 139,75
LR  Porcine 1 7 43,68 39,39 85,56 43,92 55,09 153,58
LR  Porcine 1 30 37,18 39,39 90,83 54,83 48,21 129,40
LR  Porcine 1 180 30,68 45,99 104,87 62,63 65,41 111,64
LR  Porcine 2 0 40,60 45,10 70,41 69,73 46,90 167,43
LR  Porcine 2 7 29,32 47,38 73,50 64,22 54,35 178,24
LR  Porcine 2 30 34,96 44,33 82,77 70,42 64,78 163,45
LR  Porcine 2 180 38,72 48,15 75,04 72,48 48,39 143,68
LR  Porcine 3 0 35,86 41,35 68,76 76,79 56,16 151,21
LR  Porcine 3 7 37,27 41,35 68,76 73,52 64,23 145,00
LR  Porcine 3 30 24,62 51,20 96,67 72,48 43,92

LR  Porcine 3 180 34,46 43,00 70,35 75,16 56,16 186,67
LR  Granulée 1 0 40,43 47,64 83,81 56,39 51,65 200,10
LR  Granulée 1 7 38,80 54,24 101,36 56,39 75,73 137,46
LR  Granulée 1 30 32,30 47,64 12417 53,27 43,05 179,57
LR  Granulée 1 180 32,30 45,99 106,62 54,83 51,65 183,27
LR  Granulée 2 0 29,32 46,62 79,68 70,42 48,39 193,13
LR  Granulée 2 7 24,62 48,15 84,31 68,35 49,88 178,55
LR  Granulée 2 30 24,62 51,96 87,40 68,35 42,43 192,80
LR  Granulée 2 180 22,74 50,43 87,40 68,35 43,92 187,86
LR  Granulée 3 0 23,22 47,13 75,12 76,79 54,54 171,16
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Extractant

Sol Traitement Rép. A B C D E Résiduel
LR  Granulée 3 7 21,81 44,65 71,94 80,06 52,93 149,82
LR  Granulée 3 30 23,68 40,52 78,13 66,97 46,90

LR  Granulée 3 180 23,22 47,95 81,48 73,52 62,62 239,41
LR  Composté 1 0 43,68 55,89 99,60 59,51 61,97 127,29
LR  Composté 1 7 38,80 59,19 90,83 61,07 56,81 135,90
LR  Composté 1 30 33,93 44,34 118,91 59,51 51,65

LR  Composté 1 180 42,05 52,59 94,34 59,51 58,53 199,72
LR  Composté 2 0 36,65 55,01 71,95 69,04 48,39 200,22
LR  Composté 2 7 27,44 42,81 73,50 65,60 46,90 163,37
LR  Composté 2 30 33,08 60,35 85,86 66,29 49,88

LR  Composté 2 180 29,32 59,58 90,49 76,61 54,35 184,60
LR  Composté 3 0 30,24 44,65 71,94 81,70 64,23 208,69
LR  Composté 3 7 30,24 49,60 78,30 78,43 64,23 182,82
LR  Composté 3 30 36,84 43,57 79,68 64,22 54,35

LR  Composté 3 180 27,43 51,25 81,48 84,97 54,54 192,86
LR  Phosphate 1 0 71,30 47,64 87,32 53,27 58,53 124,53
LR  Phosphate 1 7 55,05 52,59 90,83 53,27 60,25 130,60
LR  Phosphate 1 30 34,77 61,11 124,48 71,10 109,48

LR  Phosphate 1 180 74,55 52,59 92,58 56,39 79,17 156,80
LR  Phosphate 2 0 50,00 51,96 81,22 75,24 46,90 182,79
LR  Phosphate 2 7 51,88 55,77 84,31 68,35 48,39 152,00
LR  Phosphate 2 30 31,20 57,30 126,03 71,10 52,86

LR  Phosphate 2 180 50,00 57,30 85,86 72,48 48,39 160,38
LR  Phosphate 3 0 89,25 43,00 70,35 88,24 44,85 139,01
LR  Phosphate 3 7 56,94 52,90 76,71 76,79 48,08 163,28
LR  Phosphate 3 30 23,68 52,72 104,40 71,10 61,80

LR  Phosphate 3 180 44,29 47,95 83,07 70,25 51,31 204,57

F = Sol Fluvisol; LR = Sol Luvi-rédoxisol
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