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écirad Cycle de la M.O. : Apprécier les stocks de C et N
et la fourniture en N d'un sol
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¢cirad  Eyolution des teneurs en C total du sol

Probléemes analytiques

Evolution des fechniques analytiques

Des techniques Anne ou Wakley et
Black a I'analyseur CHN

Coefficient de transformation C->MO g 6

cas de ['analyseur CHN

Problémes d'échantillonnage
Etude diachronique ou synchronique
Limite des horizons
Prise en compte ou non des débris
végétaux figurés
Changements physiques - (masse
équivalente)
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¢cirad Utiliser les teneurs en M.O. :
Relation M.O. = productivité
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¢caa Méthodologie du fractionnement
- granulométrique de la M.O.

Objectif : apprécier I'effet
des pratiques sur l'intégration
de la M.O. au sol

Energie ; dispersant dDés ae;/fgn sans destruction

Séparation et .
« purification » des fractions

Terre fine Dosages de C et N par

Terre fine a 2 mm

dispersée fractions
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@cirad  Répartition du C organique par fractions de
sol sous divers couverts au Burkina Faso

| 2 cm . Turn-over M.O.S dans les
fractions de sols et

agrégats (in Carter,1996)
Type résidu Turn-over (années)
Fractions
Résidus 05-2
Biom. pbienne 0.1-04
M.O. grossiére 1-8
B Agrégats
B? Sol non agrégé 1-7
agr. > 250 pym 1-23
20 pum < agr. < 250
Km 3-80

agr <20 pum 5-1000





¢caa N Total du sol : Evolution technique
similaire a celle de C total

Méthode traditionnelle : Kjeldhal

Prise d'essai macro (1 a 10 g terre fine
rebroyée)

Coup de main pour apprécier l'efficacité
de l'attaque

Dosage par distillation (pour éviter les
interférences lors du dosage

Appareil a distillation pour color'lme’rr'lque)
analyse « Kjeldhal »
. Méthode « moderne » - analyseur CHN
(Dumas).

Mémes exigences et pieges que pour le
dosage de C total

Maintenance et calibrage des appareils
a surveiller

Analyseur automatique C-N





¢coa N minéral : Une détermination sous
- contraintes

Evolution rapide des échantillons aprés prélevement
Respect de la chdine du froid
Logistique (transport et capacité de stockage)
Extraction sur sol « frais »
Obligation de traiter une aliquote « conséquente »
Détermination simultanée de I'humidité
Conservation des extraits
Au laboratoire : verrerie «jaugée»

|

I Détermination par

= distillation a la vapeur

| o3 - (MgO - Devarda) en
moyenne 10 minutes/dosage

Appréciation du point de fin
de réaction (saut titri. Auto)

Sensibilité de l'analyse

Dosage par colorimétrie
automatique NH,* et NO5"
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¢croa N minéral : Evolution de la
technique d'extraction

Extraction « bordure de champs » vs chdine du froid.
Préparation au laboratoire
(flacon pré-pesé vide et avec KCI)
Boite a tare pré-pesée pour I'humidité
Réalisation sur le terrain (ou en bordure)
Pesée flacon avec aliquote humide
Extraction sur place (agitation ; décantation)
Filtration stérile d'une aliquote préte a l'analyse
Avantages
Problémes logistiques simplifiés
Poids et volumes a transférer et conserver
Matériel généralement disponible « partout »

Conservation des extraits testée sur 6 mois
Inconvénients

Surcharge de travail sur le terrain

Colorimétrie automatique « obligatoire »

Peu adapté a certains types de sol (vertisols)





¢cica Dynamique de N minéral : Outil de
- calage et vérification de modéles
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¢ciraa Appréciation des réserves en azote
" minéralisable

Technique d'incubation in-situ (Raison 1987)

Remise in-situ d'une aliquote de terre du privt N min protégée des « fuites » et dosage
du D N min en fin de période (10 a 20 jours)
Avantages :
Conditions de milieu « peu » artificialisées
Relativement simple a mettre en ceuvre
Inconvénients :
Méthode « a posteriori »
Bilan en fin de période
Peu adaptée a certains systémes de culture (semis direct)
Problémes d'échantillonnage si adaptation pour ces systemes

Techniques d'incubation en laboratoire

Large éventail de techniques différant par :
Humidité d'incubation (submersion, proportion CMR...)
Température (28°C ; 40°C (durée limitée); 15°C)
Gestion de I'accumulation des nitrates
Objectif commun
Tenter d'approcher le potentiel de minéralisation du sol
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¢.oq Nifrification nette in situ :
- Exemple de résultats
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@cirad Test N minéralisable labo Waring-Bremner :
Un choix lié avant tout a la simplicité

Evolution technique :

(WB 64) : 14 - 25°C - distil. $ 250 -
(Kandeler 95) . 7J - 40°C - colo. i 200 .
Application agronomique : < ] .
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¢cirad Indicateurs de minéralisation et
prélevement de N par les plantes.

200 7 BN biomasse O N min. nette sol
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Objectifs : disposer d'un test de
laboratoire rapide, .
reproductible et applicable a un
large éventail de situations

Quelle valeur ajoutée par
rapport a N total ?

Quelques techniques :

Hydrolyse acide suivie de

distillation sélective

gBr'emner' 1965, Egoumenides
987)

indicateur rapport
Nhd/Nhnd

part de Nnh

Part organique des extraits
KCl M de sol (Velly 1980)

N extrait par KMnO
acidifié (Wilson 1994)
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¢croq Faits marquants sur :
Les techniques d'analyses de la MOS

Echantillonnage
stratification
Préparation

Dosage du Carbone
Evolution technique de la détermination de C total
Calcul des stocks
Les techniques de fractionnement
Dosage de I'azote (a finalité agronomique et
environnementale)
Evolution technique
Quelles déterminations et pour quelles finalités





		Cycle de la M.O.  : Apprécier les stocks de C et N �et la fourniture en N d’un sol 

		Evolution des teneurs en C total du sol

		Utiliser les teneurs en M.O. : Relation M.O.  productivité

		Méthodologie du fractionnement granulométrique de la M.O.

		Répartition du C organique par fractions de sol sous divers couverts au Burkina Faso

		N total du sol : Evolution technique similaire à celle de C total 

		N minéral : Une détermination sous contraintes 

		N minéral : Evolution de la technique d’extraction 

		Dynamique de N minéral : Outil de calage et vérification de modèles 

		Appréciation des réserves en azote minéralisable

		Outils de suivi de la dynamique de N :� N min.  et Nit. nette in situ

		Nitrification nette in situ : Exemple de résultats

		Test N minéralisable labo Waring-Bremner :� Un choix lié avant tout à la simplicité

		Indicateurs de minéralisation et prélèvement de N par les plantes.          

		Techniques chimiques de caractérisation de la « part assimilable » de N orga. du sol

		Faits marquants sur : �Les techniques d’analyses de la MOS 




Jcirqd

Mesure des stocks de C et de N

Diapositive 1 :

Dans un premier temps nous allons présenter quelques techniques qui permettent de « quantifier »
les stocks de C et N. Pour le carbone ceci consiste essentiellement :

- dans le dosage du C total et la détermination des stocks de C

- dans I'appréciation de I'intégration du C de la MO a la matrice organo-minérale du sol a
travers le fractionnement physique de la MOS

Pour I’'azote nous nous intéresserons a ce qui, pour I'agronome et le paysan est primordial, c’est-a-
dire le r6le de la matiere organique comme source d’azote pour la nutrition minérale des végétaux ce
qui inclue :

- la taille du réservoir [1 dosage de N total si I'on ose une métaphore banquiére de contenu
du coffre fort »

- I’état du disponible a un moment donné [J dosage de N minéral soit le contenu du porte
monnaie immédiatement disponible

- 'appréciation de la quantité de N qui a pu étre minéralisée pendant une période donnée [
c’est sur le terrain la minéralisation nette « in-situ » et au laboratoire les tests biologiques, ce qui
pourrait correspondre en termes bancaires au montant du crédit utilisé

- I'appréciation, a priori, de la quantité de N susceptible d’étre minéralisée a plus ou moins
long terme : Test de N minéralisable soit par analogie le montant de la ligne de crédit disponible.

Les transferts entre ces divers compartiments (les régles du jeu bancaires) seront eux I’objet de la
partie suivante : caractérisation et qualité des MO

Diapositive 2 :

C’est certainement pour le dosage de C total que I’évolution des techniques d’analyses a eu le plus
de conséquences sur les conclusions tirées des suivis dans le temps (diachroniques) des stocks de
carbone. Historiguement se sont succédées :

- Des techniques chimiques de mesure d’oxydoréduction a froid (Wakley et Black) ou a chaud (Anne)
par le bichromate de potassium avec des prises d’essai de I'ordre du gramme a la dizaine de
grammes, réactions dont le rendement n’est pas total (60% a 95%) et varie selon les conditions
d’application et les sols

- Une technique de combustion totale en four a moufle ou a induction dans un flux d’oxygene avec
piégeage des oxydes génants et de I’eau puis mesure par conductibilité thermique différentielle du
CO2 formé apres, pour les appareils récents, séparation chromatographique des gaz de combustion.
Cette technique impose des prises d’essais qui, dans les débuts étaient de I’ordre de 100 a 500 mg au
maximum et qui, maintenant sont plut6t de I'ordre de la dizaine de mg. C’est dire si la « qualité » du
broyage de I’échantillon dont est issu la prise d’essai est importante alors que le poste de

« préparateur des échantillons » est, dans un laboratoire de routine, souvent le plus ingrat.





Il est donc indispensable de connaitre les méthodes et d’assurer un « calage » des diverses
techniques entre elles pour pouvoir discuter des évolutions a partir de résultats issus de banques de
données plus ou moins anciennes. Si parfois ces calages sont rassurants (graphe) cela n'est pas la
généralité.

Si I’on veut discuter des évolutions de stocks au cours du temps (diachronie) ou entre parcelles
proches au passé différent a un instant donné (synchronie) il faut veiller a la signification des calculs
effectués c’est pourquoi il est nécessaire de sommer les quantités de C (M.O. par le facteur 1.727) a
« masse de terre équivalente » pour tenir compte des variations de cote liées aux changements de
parameétres physiques de la parcelle (foisonnement, tassement). Ces calculs en « masse équivalente »
nécessitent la connaissance des Da et de la part « d’inertes » dans le volume de terre concerné,
données souvent absentes et alors considérées, peut-étre a tort » comme invariantes.

Il faut aussi avoir conscience de la limite pas toujours évidente entre « sol » d’une part et « litiere et
débris figurés » d’autre part qui peut correspondre a des quantités considérables de carbone a
attribuer a I'un ou l'autre compartiment.

La quantification des stocks de C a I’échelle de la parcelle et a fortiori a celle du « terroir » est donc
un défi semé d’embuches, méme si les protocoles sont de plus en plus codifiés, en particulier par
I'IPCC.

Diapositive 3 :

Cette diapositive illustre le réle agronomique de la MO dans le cas des sols ferrugineux au Burkina
Faso. La mise en correspondance de la teneur en C des 20 premiers cm et de la production en sorgho
grains montre que, tous traitement confondus, on peut tracer une « courbe enveloppe » des
productivités les plus fortes pour un taux de C donné qui indique que la teneur en matiére organique
du sol ne limite plus la production du sorgho lorsque la valeur seuil de 5 mg C g-1 de sol est atteinte.

Une teneur convenable en MO est donc une condition nécessaire mais non suffisante a une
productivité correcte, celle-ci pouvant étre affectée par d’autres facteurs liés au milieu (carence en P
par exemple) ou non (pression parasitaire). Cette valeur seuil est compatible avec la valeur de
durabilité du systeme définie par Feller a partir de la teneur en éléments fins (A+Lf) du sol qui, dans
ce cas précis, est de 6.8 mg C g-1.

Diapositive 4 :

Nous n’aborderons pas les techniques chimiques historiques de fractionnement a la soude ou au
pyrophosphate de Na méme si de nouvelles méthodes de traitement des spectres UV leur donnent
un regain d’intérét car on se limitera aux techniques que nous avons largement pratiquées.

Dans I'objectif de quantifier I'intégration des apports organiques au complexe organo-minéral, nous
avons utilisé une technique de fractionnement « physique » de la matiére organique basée sur la
dispersion des agrégats par I'énergie mécanique des billes de verre en présence
d’hexamétaphosphate de sodium, sans destruction préalable de la matiére organique du sol.





Cette technique, qui vise a obtenir des agrégats dont la répartition granulométrique est conforme a
la granulométrie obtenue par la méthode classique d’analyse texturale, est basée sur une séparation
de la terre fine dispersée par tamisage sous I’eau (jusqu'a 50 um) puis, apres dispersion par les
ultrasons (étape délicate car la maitrise de I’énergie des ultra-sons n’est pas aisée) et un dernier
tamisage a 20 um a un isolement des particules inférieures a 2um par sédimentation, siphonage puis
floculation.

Cette technique impose de nombreuses déterminations de C et N total sur les diverses fractions et
demande un « savoir faire » certain. Elle devient d’application délicate pour des sols tres argileux ou
présentant beaucoup d’amorphes.

Diapositive 5 :

Les conclusion tirées de cette technique sous entendent qu’une association de la matiere organique
aux particules les plus fines est synonyme d’une plus grande stabilité comme le présentent les
valeurs de turn-over des divers types de matiere organiques et de la matiére organique associée a
des agrégats de diverses tailles, trouvées dans la littérature, turn over qui vont de quelques mois
jusqu'au millénaire.

Souvent, dans un souci de simplification et d’économie, la séparation des agrégats est limitée a la
fraction inférieure a 20 um voire 50 um (ce qui dispense du traitement aux ultrasons). Nous voyons
ici un exemple de résultats obtenus par cette méthode appliquée a des terres au passé cultural
différencié qui montre I'importance de la fraction inférieure a 50um dans le stockage de la MO qui,
sous culture sans apport de fumier résiste mieux a la chute globale du taux de MO du sol que
I'ensemble de la MO puisqu’elle représente alors 69% de la MOS totale contre 51% sous savane et
sous culture avec fumier).

L’examen a la loupe binoculaire des fractions permet de « visualiser » la nature de la MO que I'on
voit ici, dans la fraction > 200um, surtout composée de débris figurés.

Diapositive 6 :

La détermination de I'azote total a subila méme évolution historique que celle du carbone total. La
méthode Kjeldhal de référence reste toutefois une valeur sure, si elle est convenablement mise en
ceuvre, c’'est-a-dire en évitant les surchauffes ponctuelles, la prise en masse du gateau de digestion
et en poursuivant I'attaque pendant un temps suffisant que I’on juge a la couleur du résidu
d’attaque. La correspondance avec les résultats obtenus par les analyseurs automatiques modernes
est alors excellente et 95% de N organique est pris en compte sauf en cas de fortes teneurs en N
nitrique qui peut étre détruit au moins partiellement.

L'utilisation des appareils CHN répond aux mémes exigences que pour le cas du carbone, avec, peut-
étre en plus, la nécessité de trouver des « étalons adaptés » aux gammes de teneur en N total des
sols qui sont assez différentes de celles des matériaux pour lesquels ces appareils ont été congus.

Diapositive 7 :

Apres la détermination de N total qui permet de quantifier la quantité de N présente dans le sol, la
détermination de N minéral (NH4+ et NO3-) est I'analyse de base des études concernant I’évolution
de N organique dans les sols et de I’estimation de N disponible pour les plantes. La technique

« traditionnelle » détaillée sur la diapositive permet de se rendre compte des nombreuses exigences,
surtout logistiques, qu’elle impose.





Diapositive 8 :

Nous avons fait évoluer cette technique pour la rendre beaucoup moins lourde a mettre en ceuvre
et surtout permettre de s’affranchir de la chaine du froid en assurant « en bordure de champ »
I’extraction de N minéral et la conservation des extraits par |'utilisation de vénojects et d’'une
filtration stérilisante a 0.2um. Ceci permet de transmettre au laboratoire d’analyse, qui peut se
trouver trés loin, des extraits « préts a I'analyse », stables et d’une vingtaine de grammes environ
dont la teneur en N ammoniacal et nitrique seront déterminées par colorimétrie automatique a flux
continu.

Diapositive 9 :

L'azote minéral, nous I'avons déja évoqué, ne représente que le « contenu d’un porte monnaie »,
contenu, par principe tres fluctuant au gres des fuites (achats) et des réapprovisionnements a partir
des réserves (retraits bancaires). Le suivi de I’évolution des stocks de N minéral (surtout de nitrates)
est, a I’heure actuelle, surtout utilisé pour alerter sur les risques agronomiques (besoins en N de la
plante puisqu’elle absorbe N essentiellement sous forme nitrique) et écologiques (fuites de nitrates).

C’est a travers le couplage avec des simulations a I'aide de modeles de flux d’eau et de production
de nitrates que ces valeurs sont utilisées pour confirmer ou non les hypotheses de minéralisation et
de transfert prévues par la modélisation et donc permettent de s’interroger sur la pertinence des
modeles choisis dans les conditions du terrain étudié.

Diapositivel0 :

Pour ajuster au mieux la fertilisation azotée, il est nécessaire de prédire la fourniture du sol en N par
minéralisation de la MOS. Cette prévision fait appel aux déterminations de N minéral in situ. Raison,
en imaginant de déterminer N minéral sur une aliquote de terre dont une partie est remise en place
dans un tube couvert pour prévenir les fuites de nitrates, puis en déterminant N minéral accumulé
dans le tube pendant une durée suffisamment réduite pour ne pas perturber le cycle naturel de
minéralisation de N organique a mis au point une technique in situ permettant de vérifier, a
posteriori cette minéralisation de N organique. Cette technique dont I'inconvénient consiste a

« remanier » la terre avant réimplantation peut-étre adaptée aux cas ou les techniques culturales
étudiées n’autorisent pas ce genre de remaniement, mais il se pose alors des problemes
d’échantillonnage qui résultent de la forte variabilité spatiale naturelle dans la minéralisation. Ce
genre d’adaptation a été tenté lors d’études conduite récemment a Madagascar.

A coté de cette technique in-situ on met en ceuvre, au laboratoire deux autres types de méthodes de
mesure de la minéralisation de N organique a partir d’échantillons de terre seuls ou en interaction
avec des produits divers.

Des techniques d’incubation pouvant aller jusqu’a plusieurs mois dans des conditions de
température définies (en général 28°C dans notre cas) et d’humidité variables selon les cas mais
assurant une incubation « aérobie » sans limitation des conditions hydriques. Ces incubations sont
souvent destinées a préciser les parameétres de la minéralisation pour des travaux de modélisation et
sont généralement couplées aux mesures de décomposition par production du CO2.

Une technique d’incubation en conditions de submersion (Waring-Bremner) utilisée couramment au
laboratoire dans sa variante « intensive » (40°C et incubation limitée a 7 jours), variante qui, en





principe, limite la réorganisation a partir de N ammoniacal dont la variation de teneur est traduite en
termes de vitesse de minéralisation (mg N kg-1 terre j-1).

Diapositive 11 :

Cette diapositive illustre la succession des opérations de détermination de N minéral sur le terrain.
On vy voit la phase d’extraction, ol I'imagination n’est pas interdite pour faciliter le travail dans des
conditions rustiques, I’éventuelle remise en place d’une aliquote de terre pour la mesure de N
minéralisable in situ et enfin I'expédition vers le laboratoire d’analyse. Toutes ces techniques sont
décrites en détail dans des notes spécifiques signalées en annexes.

Diapositive 12 :

Cette diapositive présente les résultats de détermination des vitesses de nitrification nette in situ
dans les cas de parcelles en semi direct, travail du sol aux disques et sous labour profond sur un
oxisol brésilien. En dépit d’'une assez forte variabilité, on remarque une vitesse de nitrification plus
élevée en cas de semis direct sous couverture de Bracharia que I'on pourrait attribuer a une
population nitrifiante plus “efficace” en semis direct, a la présence de résidus facilement nitrifiables
en plus forte quantité que pour les deux autres traitements... mais aussi a un artefact da a I'aération
du sol a la remise en place dans les tubes.

Diapositive 13 :

Comme cela a déja été évoqué, la méthode de Waring Bremner est une technique « rapide » de
screening sur le critére de la capacité minéralisatrice de N organique. Cette technique, malgré son
artificialisation importante, donne des résultats en bonne relation avec la mesure in situ de cette
méme capacité a I’échelle d’un cycle cultural (graphe). L’évolution de la technique depuis sa
publication en 1964 correspond a une simplification et a une plus grande capacité d’utilisation pour
un grand nombre d’échantillons.

En plus d’une gestion facilitée, le choix d’une technique en submersion totale est justifié car
I'immobilisation de N est plus faible en anaérobiose qu’en aérobiose et la température de 40°C en 7
jours préconisée par Kandeler I’est car, en anaérobiose, elle limite I'inhibition partielle des protéases.
Il faut signaler que les nitrates présents en début d’incubation sont au moins partiellement dénitrifiés
en N2 au cours de l'incubation et la minéralisation est calculée a partir de la seule variation de NH4+.

Diapositive 14 :

La quantification de N minéralisable, par les techniques de Raison ou Waring-Bremner sont aussi en
accord avec la mesure directe de N prélevé par des plantes comme le montrent les études conduites
au Cameroun et au Burkina Faso dans le cas de sols ferrugineux.

Diapositive 15 :

Des techniques chimiques de fractionnement et d’extraction sélective sont aussi utilisées pour
quantifier la part de N organique du sol susceptible de contribuer a la nutrition de plantes. Elles n’ont
réellement un intérét que si la corrélation obtenue avec N prélevé par la plante est bien plus étroite
gu’avec N total. On notera que cette corrélation est souvent améliorée si on ajoute a N minéral la
part organique des extraits KCl qui peut, sur des ferra sols par exemple, étre du méme ordre de
grandeur que N nitrique. D’autres techniques telles que N extrait par le permanganate de potassium
en milieu acide sont signalées dans la littérature.





La méthode la plus utilisée reste I’hydrolyse des protéines par HCI6N a reflux pendant 16 heures, ou
une variante actuelle basée sur I’hydrolyse en « bombes en téflon », et la distillation sélective de
I’hydrolysat en présence de soude (Nhd) puis apres minéralisation Kjeldhal d’'une aliquote de cet
hydrolysat (Nhnd). L’analyse étant complétée par la détermination on de N total du résidu
d’hydrolyse, directement ou par calcul, selon la succession des opérations schématisée sur le
diagramme qui permet de quantifier la part de N non hydrolysable (Nnh). Le rapport des fractions N
hydrolysables distillable et non distillable ainsi que la part non hydrolysable sont des indicateurs
parfois utiles de la disponibilité de N organique du sol.

Diapositive 16 :

Ce survol des techniques analytiques utilisées pour la caractérisation de la matiere organique des
sols n’est que fragmentaire, car il ne reprend que celles mises en ceuvre dans notre laboratoire.

Pour les personnes au contact avec le terrain, il faut en retenir I'importance de I’échantillonnage et
de constitution d’une aliquote représentative pour I'analyse ;

pour celles qui ont a exploiter des données acquises, pour certaines depuis des années et a les
confronter avec des données récentes, il est nécessaire de s’assurer des méthodes alors utilisées, de
la « qualité » des résultats et, si cela est encore possible, de la correspondance des résultats acquis
par des techniques différentes. Si I’'on s’intéresse aux variations de stocks d’éléments, il sera aussi
indispensable que I'ensemble des données pour ce faire soit disponible et tout particulierement
celles permettant de traduire des données pondérales en valeurs volumiques.

Si I’'on a a concevoir des expérimentations, il faudra avoir a I'esprit la variété des techniques
disponibles pour caractériser des états instantanés comme |’azote minéral par exemple, des
guantités totales ou potentiellement disponibles caractérisées par des tests de quantités
minéralisables ou par des fractionnements destinés a mettre en avant la protection de certaines
formes de la matiére organique a travers son intégration dans un complexe dit « organo-minéral ».





