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L'étude de la matidre organique dans les différentes fractions
granulamétriquesdu sol n'est possible qu'aprd@s une dispersion physique
du sol : la dispersion ultrascnique, par exemple.

Etudie d'abord pour la préparation du sol 3 1'analyse granule-
métrique puis pour l'analyse de la matidre organique humifige du sol,
c'est une méthode de dispersion rapide et efficace pour la plupart
des sols.

Cependant pour des conditions agressives de sonification,
certaines modifications des minéraux argileux pewent avoir lieu ainsi
que la destruction de microorganismes dont le contenu cellulaire vient
s'absorber sur les argiles.

A Pour pallier 3 ces inconvénients @ul sont toutefois peu
importants) ;11 est recommandé d'utiliser cette technique avec une puis-
sance ultrasonique faible et pendant un temps court.

En accord avec la bibliographie, une é&tude méthodologique de
la dispersion ultrasonique montre qu'un poids faible, une concentration
€levée de la suspension de sol et un temps d'irradiation long favorisent
la dispersion.

.Cette technique de dispersion du sol permet une &tude cinéti-
que de la dispersion qui, camplétée par une analyse de la matiére organi-
que donne des renseignements intéressants concernant 1'agrégation du
sol étudié.



INTRODUCTION

Actuellement, la matidre organique fait 1l'cbjet de ncmbreuses
études, non seulement du point de vue de 1l'alimentation azotée des plantes,
reisaussi du point de vue de la structure du sol et de sa stabilité
(Hamblin et Greenland 1977, Guckert, 1973). Ces aspects voient leur impor-
tance croitre avec les problémes de tassement du sol, d'&rosion, de
dégradation de la structure dis au syst2me de cilture et 3 1'utilisation
de matériel agricole lourd.

En effet, les substances crganiques de différents types entrent
dans la composition des agrégats et leur conf2rent ainsi une plus ou moins
grande résistance face aux agressions du milieu. Ces substances, humifiées,
d'origine végétale ou microbienne, s'associent aux particules argileuses
pour former des complexes organo-minéraux (Greenland 1971) qui cimentent
entre elles les particules du squelette minéral (limons et sables) et les
débris végétaux peu ou pas dégradés (Greenland, 1965,; Russel, 1971 ;
Calvet et Chassin, 1973 ; Tisdall et Oades, 1982).

Les camplexes organc-minéraux sont principalement localisés dans
les microagrégats (Andreux et al 1980 ; Courant, 1981). Leur étude néces-
site donc une dispersion du sol 3 l'aide d'une méthode n'entratnant aucune
modification chimique des ciments organiques. Les méthodes physiques de
dispersion semblent répondre 3 cette exigence :

l. Une méthode par agitation rotative du sol dans l'eau, en présence de
billes d'agathe a &été mise au point par Bruckert et al (1978) en vue de
l'anlyse des camplexes organo-minéraux du sol.

2. Les ondes ultrascnores sont utilisées pour une dispersion rapide du sol :
elle s'effectue en quelques minutes au lieu de plusieurs heures pour la -
méthode précédente. )

Cette derniére méthcde a &té longuement &tudide depuis la mise
en &vidence des propri&tés dispersantes des cndes scncres, en 1923, par
le biologiste américain Wittles.

Aprés les premidres expérimentations, peu concluantes, wne amélio-
raticn des générateurs 3 ultrasons (transmission des ultrasens 3 la suspensicn
de sol : indirecte par bain d'huile puis directe par sande) et un contrdle
plus rigoureux des paramétres ont permis l'cbtention de résultats plus
satisfaisants.

Watscn, en 1971, a passé en revue les différents travaux concernant
l'utilisation des ultrasons sur le sol :

1. Etude des facteurs affectant l'efficacité de la dispersion ultrascnique
(Edward et Bremmer, 1967 ; Saly, 1967 ; Bonfils et Dupuis, 1969).
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2. Effets produits par les ultrasons sur les constituants du sol (Edward
et Bremer, 1967 ; Vladimirov, 1968 ; G3ta, 1964 ; Hinds et Lowe, 1980)

3. Applicationsde cette technique :
- préparation des sols & l'analyse granulométrique (Bourget, 1968 ;
Pritchard, 1974)

- &tude des microorganismes du sol (inyagintsev, 1968)

- extraction et caractérisation des complexes organo-minéraux (Edward
et Brammer, 1967 ; Watson et Parsons, 1974 ; Shaymukhametov, 1974)

Etant donné la variété des conditions expérimentales (sol,
appareil, conditions de sonification) employ&es par les chercheurs, les
résultats cbtenus par chacun d'eux ne sont pas directement applicablesa
tous les types de sol.

Une &tude méthodologique précise est encore actuellement nécessaire
pour la dispersion d'un sol donné.

L'étude qui suit, sera basée sur les résultats bibliographiques.
Son but est de mettre au point une méthode simple de dispersion progressive
d'un sol :

- pour une caractérisation ultérieure de la matidre organique des différen-
tes fractions gramulométriques isolées,

- et pour 1'étude de la fragmentation des agrégats.
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I - LES ULTRASONS ET LEUR ACTICN SUR LE MILIEU DE DISPERSION : L'EAU

1 - Sources ultrasonores

Les ultrasons sont des ondes de fréquence supérieure 3 16 kHz.
Ils sont produits par l'intermédiaire de transducteurs magnétostrictifs
ou piézo€lectriques constitués d'un corps ayant la propriété de se
dilater et de se contracter :atternmativement sous l'action d'un champ
magnétique ou d'un courant électrique altermatif. Ces corps transmettent
ainsi au 'milieu envircnnant des ondes ultrasoncres longitudinales
(Brown, 1971).

Deux types d'appareil sont utilisés pour la dispersion des
sols :

- Type@ : générateur alimentant un ou plusieurs transducteurs localisés
dans une cuve remplie d'eau dans laquelle on introduit le récipient
contenant l'échantillon 3 traiter.

- Type @ : générateur’transmettant les oscillations magnétiques produites,

d la suspension de sol, par l'intermédiaire d'une sonde qui plonge dans
cette suspension (Annexe VI)

2 - La cavitation - cause de la dispersion des sols

Les ultrasons sont utilisés pour de nombreuses applications
industrielles (nettoyage de pidces métalliques ; induction de réactions
chimiques...). Dans tous les cas, y compris la dispersion des sols, 1'atude
de l'action des ultrasons montre que la cavitation est une condition
nécessaire 4 l'action efficace des ultrasons (Brown, 1971). _

2.1. Description du phéncméne

La propagation des ondes ultrasonores dans un liquide crée alter-
nativement des zones de campression et de dépression. La pressicn négative
de ces dernidres provoque la formation de bulles d'air ou de vapeur de
liquide. Durant la phase de compression, les parois en se rétrécissant
campriment fortement la vapeur ou les gaz inclus ; la pression pouvant
atteindre plusieurs atmosphéres. Ce processus entraine une augmentation
sensible de la température du liquide. La somme de ces deux effets :
formation puis destruction de ces bulles (ou cavitds) est appelée la
cavitation.

L'efficacité de la cavitation pour le nettovage, la dispersion
etc... vient essentiellement de cette pression intense produite localement
lors de la disparition des cavités. Dans une suspension de sol, celle-ci
provoque des chocs viclents entre les particules en suspension dans le
milieu (Brown, 1971).
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2.2. Facteurs affectants la cavitation

2.2.1. Caractéristiques du milieu

Ce phénoméne est favorisé par la présence de centres de nucléa-
tion :

- bulles de gaz non dissous dans le liquide
- particules solides contenant de l'air : agrégats de sol.

En effet, Saly (1967) a montré que la puissance nécessaire pour
cbtenir la cavitation dans une suspension de sol est tré@s inférieure & cell:
qu'il faut fournir dans 1l'eau pure.

. Un dégazage progressif du liquide irradié entraine une baisse
de 1l'intensité de cavitation 3 cause de la diminution du nombre de centres
de nucléation.

Quand la température du milieu augmente, 1'intensité de cavita-
tion augmente atteint un maximum puis décroit.la température pour laguelle
on cbtient ce maximum varie en fonction du liquide : 50° C pour l'eau. lLa
phase ascendante de 1'intensité de cavikation est diie 3 une diminution de
ia viscosité du liquide qui se traduit par une augmentaticn du nombre de
bulles donc du ncmbre de chocs et de leur violence (Brown, 1971).

2.2.2. Caractéristiques de l'appareil

Une fré&quence élevée des-ondes ultrasonores semble entrainer
une baisse de 1'intensité de cavitation (Brown, 1971). Ceci est confirmé2
par Saly (1967) qui cbtient une moinS¥dispersion du scl avec 1Mhz (8W/cm®)
qu'avec 20kRz (3,7 W/cm”) malgré une puissance plus é€levée (8 au lieu de.
3,75 W/cm®) .

3 - Modifications physico-chimiques du milieu de dispersion

3.1. Augmentation de la température

La propagation des ultrasons dans une suspension de sol s'accom-
pagne d'un dégagement de chaleur, variable sui:éant les conditions expéri-
mentales. Pour une puissance élevée (3,75 W/cm™), une faible quantité de
sol (10g), la température peut atteindre 100° C en 8 mn (Saly, 1967),
alors que pour des conditions plus douces elle n'atteint que 30° C aprés
15 mn de traitement. (Healy et Claridge, 1974).

Cette chaleur provient de 1l'échauffement de la sonde, de la
compression des gaz dans les cavités, de l'agitation des molécules d'eau,
et des nombreux chocs entre les particules en suspension dans le liquide.
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Cette augmentation de la température dépend des conditions de

sonification mais ausside la suspension de sol :

- chaleur spécifique du liquide

- concentration de la suspension (rapport

)

. liquide
Ceci a é&té mis en évidence par Saly (1967) (figure 1)

Température
(°C)
70 4 . ./".‘—",o
/ /——g:___'
./O
60 L °
A
50 | /""
.
af
40 &
3 4 5 6 if

temps (mn)

Figure 1 : Accroissement de la température en fonction du temps

d'exposition aux ultrascns.

Cet accroissement de la température peut avoir un effet béné-
fique sur la dispersion des sols puisque Watson (1917) a obtenu wne
légére augmentation de la quantité d'argile libérée en passant de 10° C
d 60° C. Ceci peut s'expliquer par une intensits de cavitation plus

€levée i 60° C (paragraphe 2.2.l1.)

Cependant, ccmparé 3 1'influence du temps de sonification, cet

effet sur la dispersion est négligeable.

Pour limiter les risques de mecdifications chimiques des consti-
tuants du sol et l'évolution des caractéristiques physiques de la sonde,
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il est préférable de contrdler la température par l'utilisation d'un
réfrigérant et par un refroidissement de la sonde entre chaque traitement.

En effet, l'échauffement de la sonde entraine non seulement
une augmentation de température du milieu mais aussi une baisse de la
puissance ultrasonique libérée pouvant gé€ner la reproductibilité des
traitements (Hinds et Lowe, 1980).

3.2. Dissociation de l'eau

Sur les parois des cavités qui se forment lors de la cavitation,
existe une différence de potentiel qui produit des décharges &lectricques
pendant la phase de compression (Frenkel, 1940, cité par Vladimirov,

1968 ; Cier et al, 1961). Ces décharges provoquent une dissociation en
radicaux OH et H, des molécules d'eau contenues dans ces cavités. A
partir de ces radicaux se forment des molécules d'Hy0, et H, qui, avec
H et CH, seamblent &tre 3@ Iorigine des réactions d'oxydo-réduction obser-
vées par Langley et al (1970) et par Cier et al (1961) sur des acides
aminés.

I1 faut cependant préciser que l'augmentation de la pression
et de la température au niveau des <Cavit@s peut aussi intervenir dans
la dissociation de 1'eau.

Ce phénoméne se manifeste donc par une production de HyO0p et
aussi par une variation de pH et de E (potentiel d'oxydo-réduction).

3.2.1. - Formation d'HyQy

La mesure de la quantité d'HyOy produite constitue un moyen
d'appréhender l'action des ultrasons sur l'eau. Langley et al (1570), 5
aprés exposition d'eau distillée aux ultrasons (280-800kHz ; 5-11 W/cm“)
ont montré que la production d'HyOy augmente avec la température et
qu'elle dépend de l'atmosphére gazeuse :

- elle est faible pour Ar, Ne, N, et He :

10 mole/l/min d'Hy04

6 mole/1l/min pour O,

Il semble donc que la producticn d'HyOs augmente quand le potentiel
d'ion.%sais:igi} du gaz est faible puisgue pour Og, il est de 12,5eV et pour
He. : 41 .

- elle atteint 10 3 20 . 10

les auteurs en concluent que 1l'ionisation des gaz dans les
cavités est 3 l'origine de la producton d'H90s d partir des radicaux
CH et H provenant de 1l'eau pure.

3.2.2. Variation de pH.

La plupart des chercheurs ont mis en évidence une légére
augmentation de pH (de l'ordre de 0,3 unités) pour une trés large gamme
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de sols et pouwr des conditions de sonification variables ;( figure 2);
@:ableau 1)-; (Edward et Br. 1967a ; Vladimirov, 1968 ; Hinds et Iowe, 1980)

Agitation U.S
2x30m 60 mn
Tableau 1 :
Kaolinite 4,6 3,3 Variation du pH de différentes
suspersions exposées aux
Biotite 7,3 9,4 tlﬂ'.h:asons et agitées dans
eau
(Edward et Bremmer, 1967a)
Illite 0o 0
sol X x+ (030,3)

Conditionsdescnification:ZOkHz;GOW‘;ﬁ- ,-lOg:@
r
- A .

8,3 L — chernozem

// calcaire argilo-limoneux
7,86 7

6.6 . : » e g + _ pedzol argilco—-limcneux
0 | sous prairie '
4,73 e sol rouge sableux

4’,48 N r

2 } ; < - t = temps (mn)

Figure 2 : Variation du pH en fonction du temps de sonification
(Viadimirov, 1968).
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Vladimirov, (1968) explique cette augmentation de pH par la
libération d'ions Na et K dans la suspension : environ + 0,1 meg/100 g
de sol, par rapport @& un témoin non sonifié, pour un podzol argilo-
limoneux sous prairie et un chernozem calcaire argilo-limoneux. Ces,ions
seraient remplacés ,Sur les sites d'adsorption des argiles par des H' issus
de la dissociation de 1'eau. /

: Une augmentation plus importante du pH a &té cbtenu par Edward
et Bremner (1967a) sur une suspension de kaolinite (+0,7) et de biotite
(+ 2,1) (tableau 1). L'argile (kaelinite) é&tant plus exposée aux ultra-
scns @ 1'état pure qu'au sein d'un sol, l'adsorption des H' est sans
doute plus importante.

L'accroissement important du pH (+ 2,1) correspondant & la
biotite est prokablement le reflet de la subdivision des particules du
minéral (taille des limons) et de 1l'augmentation de la quantité d'ions
potassium &changeables en surface et sur les bords des feuillets. Ces
ions sont ensuite remplacés par les H de l'eau et en conséquence, le pH
augmente.

Des résultats différents ont &t& cbtenus par Saly (1967) pﬁis-
qu'il conclut & une diminution du pH de 0,2 ou 0,4 unités, qui serait dle
d la présence d'acide nitrique et d'Hy0, dans le milieu (figure 3).

Perra rossa
. , 11,5 % A
0,14 8 C

Podzol brun
23,5 % A

—= temps (mn)
0] 5 10 15

Figure 3 : Variation du pH de deux suspensions de sol en fonction du
temps de sonification (Saly, 1967)2. 1 1
Conditions de sonification : 20kHz; 3,75 Wem” ; = 3 5 10-20 g; (D).



cation augmente. Les processus de réduction sont donc activds - par
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3.2.3. Variation de E

D'aprds Vladimirov (1968), E diminue quand le temps de sonifi-

1'irradiation ultrasonique. De O & 10 mn de traitement, E diminue de 6 &
14nV suivant les sols &tudiés. Aprés 10 mn, E se stabilise : un équilibre
est atteint (Tableau 2)

Sols

Durde de
traitement

Tamoin

10

15

Chernozem
argilo-

alca:i.re-

Podzol argile-
limoneux sous
prairie

Scl sableux

+ 14

+ 103

239

i+
(o]

+ 100

233

226

+ 0,1

230

+0,2

225

+ 97

223

i+
(o]

+ 96

225

Tableau n°® 2 : Influence des vibrations sonores sur le potentiel d'oxydo-

réduction de trois suspensions de sol (mV)
(Vladimirov, 1968).

3.5 Conclusion

Les modifications chimiques de 1'eau existent, et sont dles 3
la cavitation. Cependant, il est difficile d'attribuer la responsabilité
de ces transformatioms:

- dissociation de l'eau
- variation de pH et de E.

soit 3 la différence de potentiel dans les bulles, soit 3@ la pression
intense, soit 3 la température. Les trois phénoménes agissent sans doute
ensemble.

Pour la dispersion par les ultrasons des sols
dans l'eau, il apparait important de savoir s'il faut tenir compte de
ces modifications de l'eau et quels sant les risques de transformations
des constituants du sol :

- La plupart des chercheurs utilise un systéme de réfrigération de la
suspension afin de travailler & température d peu pré@s constante.
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- Edward, Bremner (1967a) et Vladimirov (1968) estiment que 1'accroissement
du pH est faible et n'en tiennent pas compte.

Il faut préciser que la comparaison des résultats publiés par les
différents auteurs (Saly, et Edward, Bremner, Vladimirov, Hinds, Lowe)
est rendue difficile par 1l'absence de renseignements précis sur les condi-
tions expérimentales (Vladimirov) et une grande diversité des valeurs des
paramétres : puissance, fréquence, rapport sol , temps d'exposition.
eau

IT - ACTION DES ULTRASONS SUR LES SOLS ET SES COMPOSANTS

Dans le but de camprendre l'action des ultrasons sur le sol, il
est nécessaire de considérer d'abord le comportement des différents consti-
tuants des agrégats du sol dans un liquide exposé aux ultrasons :

- la matiére organique
- le squelette minéral.
avant d'aborder l'agrégat lui-méme.

1/ La matiére organique

La matiére organique du sol est constituée.de vEgétaux 3 diffé-
rents degrés de dégradation, de substances produites par les microorganismes
et des microorganismes eux-mémes.

1.1. lLes débris végétaux

Non ou partiellement humifiés, ils constituent ce qu'on appelle
la matiére organique libre par opposition aux substances humiques (acides
fulviques et humiques, humine) fortement associées 3 la phase minérale du
sol (matiére organique liée).

L'irradiation ultrasonique d'une suspension de sol permet la
libération des débris végétaux séquestrés dans les agrégats, par la
destruction de ces derniers.

Les ultrasons sont en effet utilisés pour l'extraction de la
matiére organique libre avec un rendement supérieur 3 celui de la méthode
par agitation.

En se basant sur la méthode de séparation densimétrique de la mati&-
re organique du sol (Monnier et al, 1962), certains auteurs ont traité
aux ultrasons différents sols en suspension dans un liquide de densité
voisine de 2 :

- Ford, Greenland et Oades (1969), ont utilisé une solution de bromoforme -
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pétrole contenant un tensio-actif qui augmente encore le rendement en
fraction légére.

- Dans le but d'une étude ultérieure des complexes organc-minéraux, Watson
en 1970 a utilisé du tétrachlorure de carbone : solvant non polaire qui
diminue les risques de dissolution de la matiére organique (Watscn, 1971).

L'cbservation de cette fraction légére au microscope montre
qu'elle contient des résidus de plantes partiellement humififes et des

matériaux inorganiques :

- des traces de minéraux argileux

- et une grande quantité de silice amorphe (attribu€e aux phytolithes).
auxquels est associée une petite propertion de substances humifiées
(Greenland et Ford, 1964).

D'aprs8s Courart (1981), Andreux et al (1980) la matiére organi-
que libre se lccalise ' principalement dans la fraction grossiére du sol.

Unautremyenpourlarécupererestdoncletanu.sageasouapréssom-
fication de la suspension de sol. Les résultats des deux méthodes se sont

révélés semblables (Chabouis, 1982) . Il faut cependant que le temps
d'irradiation soit suffisamment long pour rompre toutes les liaisons entre
les sables ( > 50 p) et la matiére organique humifiée.

Aucune étude n'a été faite jusqu'd présent pour répondre & la
question suivante : Existe~t-il une fragmentation des débris végétaux par
les ultrasons ?

Ford, Greenland et Oades (1969) cnt montré qu'un brovage f£in du
sol (3 0,25 mm au lieu de 2mm) entraine une diminution de la fraction légére
séparée. Le broyage provoque denc une fragmentaticn de la matidre organique
libre qui peut, alors,s'adsorber sur les constituants minéraux du sol.

On peut donc se demander si les ultrasons ont une action similaire
qui entrainerait une: surestimation de la quantité de matiére organique liée.
Les conditions expérimentales ont certainement une grande importance pour ce
type d'action.

1.2 Les substances organiques non spécifiquement humiques :

Ce sont les lipid&s, les glucides, les protides, les tannins,
les lignines et leurs dérivés issus de la dégradation des végétaux ou
produits par les micrcorganismes.

Ces substances pesuvent &tre l'objet de réactions chimiques lors
de l'exposition d'une suspension de sol aux ultrasons. De telles réactions
apparaissent 3 la suite des transformations du milieu de dispersion qui
est, en général, l'eau distillée (paragraphe I-3).
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Des réactions d'oxydation ont &t& mises en é&vidence par Langley
et Al (1970) lors de la sonification d'une solution saturée de tetrochlorurz
de carbomne et de sulfure di-n-butyl pour les conditions suivantes:

- 280 - 80CkHz
- 53 11 W/cm2

La quantité de.produits::cbtenus varie en fonction de la puissance,
de la fréquence et des gaz dissous dans 1l'eau (0 ou Ar). Elle est de
1'ordre de 10 mole/l/min pour HOC1l, HCl ; produits 3 partir de CCL4. .

D'autres chercheurs ont essayé de comprendre les transformations
intervenant sur les acides aminés lors de leur sonification:

—~Cler et al (1961) ont &tudié 1'action oxydante des ultrasons
(hydroxylation en , particulier) sur des acides aminés purs qui conduit &
la formation d'autres acides aminés avec des rendements trés faibles
(conditions : 1MHz, 100 W, 160 m, température < 40° C)

~William et al (1975) ont proposé des mécanismes de réactions
ayant lieu sur des acides aminés lorsqu'ils sont soumis aux ultrasons dans
une solution aqueuse (80CkHz, 85 W, 6 h, sous atmosphare d'argon). Ils
font intervenir des réactions de désamination, décarboxylation, polymérisa-
tion produisant de l'ammoniac, des acides organiques ainsi que HZ,CO et
CH,.
4

I1 faut remarquer que ces deux &tudes ont &té effectudes sur
des acides aminés purs, dans des conditions trés agressives (puissance
élevée, temps de sonification long) et que les rendements sont faibles.

A cecl s'ajoute la possibilité de dénaturation des protéines
(albumine d'ceuf) et de 1'ADN rapportée par Watson (1971):

1.3 La_matiére organigue humifige

Elle camprend les substances organiques extraites du sol par
des réactifs alcalins (soude, pyrophosphate de sodium, t&traborate de
sodium) . Ce sont les acides fulviques et humiques et le résidu non
extractible : 1'humine. )

Ils semblerait d'aprés Srivastava et Berkowitz (1960) cités par
Watson (1971) que les acides humiques soient stables dans un champ ultra-
sonique méme aprés 3 h de traitement.

Les chaines aliphatiques périphériques des molécules humiques
(Andreux, 1979) seraient susceptibles de subir des modifications chimiques
de méme ordre que les acides aminés et les protéines mais leur stabilits
semble venir de leur liaison avec les autres constituants du sol , €n
particulier les argiles. En effet, les ultrasons n'agissent pas sur ces
liaisons matiére organique - matilre minérale mais provoquent plutst la
rupture des liaisons entre les différents complexes organcminéraux des
agrégats (Edward et Bremner, 1967b)
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1.4 La matidre organique giobale

Récemment, Hinds et Lowe (1980) ont montrés 1l'existence d'une
dissolution du carbone organique lors de la di ion ultrasonique
(20kHz ; 240W ; 1 ; 25 ; 20 m ; appareil cing gleys.

5

La dissolution existe aussi bien pour wmn sol argileux (51 %A)

ou organique (C : 8 %) que pour un sal pauvre en argile (15 %) et en
C arga. (0,32%) ; le pH variant de 5,8 3 6,8. Hlle peut atteindre 12%
du C total dw soli.

L'agitation dans l'eau provoque aussi une dissolution mais moindre.

L'emploi d'une solution d'électrolytes lors de la dispersion
peut &éliminer ce processus (BaCly, CaCly) ou le diminuer (NaCl).

’

Pour ce type de sol, con peut conclure que la quantité de matériel
organique dissout peut &tre importante et qu'il convient d'en tenir
ccmpte pour toute analyse ultérieure concernant la matiére organique.

1.5 les micreoorganismes

L'utilisation des ultrasons pour la dispersion du sol permet
la libération d'une quantité de microorganismes plus importante que les
méthodes de dispersion sans ultrasons.

Cependant, Stevenson (1958) a mis en évidence la destruction de
certains microorganismes apréds 4m de traitement ultrasonique. (10kHz,
puissance non précisée,1/10, 5 g). Zvyagintsev (1963) préconise un traitement
de 2 3 3 mn pour des conditions de puissance et de fréquence
faibles afin de limiter les risques de rupture des parois cellulaires et
1l'adsorption du contenu cytoplasmique sur les argiles (McGill et al, 1974).

1.6 Conclusion

Les études concernant l'action des ultrasons sur la matiére
organique restent incomplétes. Elles montrent cependant que des transfor-
mations chimiques des substances camposant la matidre organique liée
existent :

- oxydation, polymérisation des acides aminés
- dégradation des protéines.

Cier et al (1961) précisent que ces réactions sont trés peu
importantes dans le cas de la sonification des solutions d'acides aminés
purs.
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- Il subsite le probléme de 1l'évaluation de l'alsorption sur les
argiles :
- des contenus cellulaires des microorganismes
- des matiéres organiques likres finement firagmentées

et de la dissolution non négligeable du carbone organique lors de
1l'irradiation ultrasonique de différents gleys (Hinds et Lowe, 1980).

2 - Le squelette minéral

Pour Edward et Bremmer (1967a), la méthode idéale de dispersion
des sols doit séparer complétement les particules sans occasionner d'ac-
croissement ou de diminution de leur taille. Cet idéal est loin d'étre
atteint avec les méthodes actuelles. Il est donc nécessaire de connaitre
le comportement des particules et des agrégats du sol soumis 3 une méthode
de dispersion quelle qu'elle soit, afin d'en comnaitre les limites.

2.1 Les_argiles

Watson (1971) a passé en revue les différents travaux existant
sur ce sujet : l'action des ultrasons sur les argiles. Trois types de
transformations des minéraux argileux ont &té mis' en évidence :

- modification des surfaces
- altération du réseau cristallin
- fragmentation des particules.

2.1.1. Modifications des surfaces argileuses

Ceci corre d la libération dans la +suspension de cations
échangeables (Na' et K') qui sont remplacés par H & la surface des argiles.
(Vladimirov, 1968).

Les quantit&s d'ions désorbés aprés la dispersion ultrasonique
d'un sol sont faibles et Saly (1967) considére qu'elles sont &quivalentes
aux quantités d'ions libérés par les'méthodes classiques de dispersion
(méthodes chimiques) .

Hinds et Lowe (1980) confirment 1'augmentation de Na@ (+ 0,04
meq/100g pour 1'horizon Bg et,Q,08 meg/100g pour?d) et de K' (+0,06 pour Bg)
ainsi que la dimunution de Ca' (- 0,04 pour A et - 0,01 pour Bg)

(Tableau 3)
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Dissolution (mec/100s)
argile|C orga
. B | g 3 Nat K" catt
gh |55 | 28 8 + 0,01 - 0,004 - 0,01
gley (1 . | 6.3 43 | - 0,65 |+ 0,04 + 0,04 0
A, |53 51 3,8 |-o0,01 - 0,03 + 0,11
gley @) |8, |58 | 0 | 132[+002 |+om | -002
a, |61 20 3,4 0,3 + 0,04 - 0,06
gley (3) B, |65 | 15 032 o1  |+o,04 - 0,008
de 5 a 0,08 - |=-0,0005 | -0,04
gleys Bg 0,04 0,06 - 0,01

Tableau 3 : Effet des vibrations ultrasonores sur la désorption de
cations
(valeurs corrigées par les quamtitss libérées par
l'agitation dans 1l'eau ; meq/100g de sol)
(Hinds et Lowe, 1980)

Conditicns de scnification : 20kHz ; 240 W ; % ; 25 g 20m
d'exposition ; appare:.l@

Pour la majorité des sols étudiés, une teneur importante en
matiére organique (Hz A) est assccife 3 une moindre . dissolution de
et K'. Ceci serait df 3 la protection des surfaces argileuses contre
l'action des ultrasons, par des revétements organiques.

+

Les valeurs négatives du tableau indique que les ultrasons provo-
quent parfois une dissolution de cations inférieure 3 celle abservée
lors.de l'agitation dans 1'eau d'un sol (gley). Hinds et Lowe attribuent
ceci & 1l'apparition de nouveaux sites d'échanges cationiques sur les
argiles, 3 la suite de l'exposition aux ultrasons.

2.1.2 Destruction du réseau cristallin des argiles.

Pour une sonification (1,2MHz, 400 W, 5mn) de suspensions d'ar-
giles pures (0,1 & d'argile), Gita en 1964 a mis en évidence une altération
du réseau cristallin des minéraux argileux : montmorillonite, argile
interstratifiée (openillite), kaolinite.

Ce phéncméne se manifeste par une augmentation de la capacité
d'échange cationique (CEC) la variation de 1'intensité des lignes de
diffraction des raysons X et par la mobilisation de Mg, Si04 et K du
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réseau cristallin.

Les argiles saturées en Ca apparaissent plus résistantes que les
argiles débasifiées correspondantes et par ordre de résistance décroissan-
te, on trouve :

- la kaolinite
- l'openillite
- la montmorillonite

(Ammexe II)

En revanche Saly (1967) montre qu'aprés 20 mn de sonification
(20kHz ; 3,75 W/cm2 ; appareil ) d'une suspension de kaolinite et de
mica altéré (hydromica), la distance entre les feuillets des deux argiles
reste constante. Leur structure est donc peu ou pas medifiée.

Des résultats différents ont &té cbtenus aprés le traitement
ultrasonique de différents types de sol (texture variable). Saly (1967)
n'observe aucune libération supplémentaire des &léments Ba, Na, Mg, Ca, Al, Si
Mn, Cu, Pb, Fe, K aprés sonification (20kHz, 3,75 W/cm2,1/10, 10 g,
pendant 5 mn,par coamparaison d l'agitation dans l'eau pendant 1 h.

De méme, Edward et Bremner (1967a) considérent que la dispersion
de différents sols par les ultrasons ne provoque pas de dissolution
importante des constituants des sols car la somme des fractions argileuses,
limoneuses et sableuses sé€par@es représente plus de 99 % de la masse de
1'&chantillon traité.

Hinds et Lowe (1980) ont &tudié en détail cette altération du
réseau cristallin des argiles dans le cas de la sonification de gleys
(20kHz, 240W, 1 , 259., 20 m, (@ (Tableau 4).

5

ILa libération de Fe et Al dans le milieu de dispersion reste peu
importante : au maximm 0,14 % de 1'argile(ou 0,02 % du sog. La quantité
de Si0, dans 1'eau, en revanche n'est pas négligeable : 1,86 % de l'argile
(et 0,49 % du sol , au maximm) et elle est attribufe 3 la destruction du
réseau argileux.

L'altération des argiles apparait moins importante pour les
échantillons provenant des horizons plus organiques(d) que pour ceux
provenant des horizons B car la matidre organique des horizons A protége les

argiles de l'action des ultrasons.

Dans une solution d'é&lectrolytes (CaC'lZ, NaCl, BaClz) , cette
dissolution disparait presque totalement pour Fe et Al (diminution de
90 %) et elle se réduit de 60 & 70 % pour SiOQ, suivant la solution
utilisée.
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dissolution (%)

Hz argile|{C orga
% 3 Fe Al sio,
A 28 8 0,0019 0,0021 0,019
@ (0,0068) (0,0075) ©,07)
B, 43 - 0,65| 0,0430 0,037 0,49
©,1) ( 0,085) (1,14)
A 51 3,8 | 0,0028 0,0028 0,036
P (0,0055) (0,0055) (0,07)
@ B 50 1,32| o,0172 0,0170 ° 0,16
g (0,034) (0,034) (0,33)
A, 20 3,4 | 0,0166 Q,0156 0,17
@ | (0,083) (0,078) 0,9)
By 15 0,32| 0,021 0,02 0,28
A 0,005 0,005 0,04
de 5
gleys B 0,03 0,03 0,32
Tableau 4 : o

2.1.3 Autre action

minéraux (mis en évidence par Kruglitskii et al, 1966).

Effet des vibrations ultrasons sur la dissclution de Fe, Al
et Si09 dans l'eau (valeur corrigée par les quantités
libérées par agitation dans 1'eau)
- g pour 100 g de sol

(=) g pour 100 g d'argile.

Watson (1971) cite la possibilité de fragmentation compléte
des structures existantes et le regrourement de ces fractions en de nouveaux
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2.1.4 Conclusion

Les minéraux argileux purs (montmorillonite, kaolinite,
openillite) soumis 3 des vibrations ultrasonores de puissance &levée
présentent une altération importante de leur réseau cristallin (Gata,
1964) .

Dans le cas des argiles de gleys &tudiés par Hinds et Lowe,
1'altération est moindre mair?.'\ec:%pendant pas négligeable.

Pour des conditions expérimentales moins agressives, 1l'expo—
sition aux ultrasons de différents types de sol ne provoque pas de
modification importante des argiles : de leur structure et de leur
charge superficielle (Saly, 1967).

2.2, Autres minéraux

L'effet ultrasons sur la taille des particules primaires
du sol est é&tudié camparaison des analyses gramulométriques de sols
et de minéraux purs, effectuées aprés dispersion ultrasonique du sol,
avec celles obtenues apr@s traitement par H,0, (destructicn de la matidre
organicque) et agitation dans l'eau avec un dispersant. Cette derniére
méthode est la méthode classique de dispersion ou méthode au peroxide -
dispersant (calgon, hexamétaphosphate de. sodium) .

: En ce qui concerne les minéraux durs (quartz, dolomite, micro—
cline), une exposition aux ultrasons pendant 60 mn est moins agressive
qu'une agitation dans 1'eau pendant 10 h (Edward et Bremner, 1967a)

L'action des ultrasons est alors réduite 3 un décapage des
grains qui s'accentue quand la durée du traitement augmente (Saly,
1967 ; Shaymukharnetov, 1968 ; Chabouis 1982)..

La calcite et la biotite présentent une modification de la
taille de leurs particules plus importante aprds sonification qu'apras
agitation pendant 10 h ou dispersion au percxide - Calgon.

Les ultrasons appliqués 3 une suspension de calcite provoquent
la formation de particules limoneuses alors que la méthode au peroxide-
calgon lib&re des particules limoneuses et argileuses. Or, la calcite
utilisée est constituée de particules de carbonate de calcium pur, de
la taille des limons, agrégdes entre elles par des liaisons faibles.

Edward et Bremner (1967a) en conclumtdonc que la dispersion
ultrasonique altére moins le carbonate de calcium des sols que le traitement
au peroxide-calgon (Bonfils et Dupuis, 1969).
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Sur la biotite,les ulirasona ont une action différente
de celle de 1l'eau oxygénée qui provoque une exfoliation du minéral avec
adsorption d'eau et augmentation de la taille des particules (Edward
et Bremner, 1967a). .

Dans tous les cas précédents, les ultrascns ne provoquent pas
la formation de particules argileuses supplémentaire (par rapport 3 la
méthode

Cependant pour certains sols, la fracton fine cbtenue aprds
dispersion ultrasonique est plus importante que celle chtemue par Hy0,.
Ceci peut s'expliquer de trois fagons :

= des ciments inorganiques existent dans le sol et ils sont détruits par
les ultrasons et pas par H, (Ange et al, 1977)

- les ultrasons provoquent la désagrégation de pseudolimons ou pseudosa-
bles contenant des ciments organiques non détruits par H,0, (Edward et
Bremner, 13967a).

- des particules fines se forment 3 partir de sables ou de limons par
cassure ou usure de ces particules primaires. Kanno et Arimura (1967)
cite la fragmentation de particules de verre volcanique et de feldspaths
altérés par les ultrasons.

2.3 Conclusion

) Camparée & la méthode classique de dispersion chimique (eau
axygénée - dispersant), la dispersion ultrasonique 3 faible puissance
ne proveque = pas de modifications importantes des minéraux argileux au
sein d'un sol. Ceux-ci sont associés, en particulier, 3 la matidre orga-
nique du sol et sont ainsi plus résistants (Edward et Bremner, 1967a)

Cependant lors de la dispersionde gleys par les ultrasons g Bl -
apparait que les risques d'altération des argiles (dissolution de 5i0;) ne
sont pas négligeables (Einds etIowe,I980).

Les ultrasons n'ont pas mlus d'action sur le carbonatzs de
calcium que les autres méthodes. Ils agissent sur la biotite mais d'une
maniére différente de 1l'eau oxygénée. Dans les deux cas, il n'y a pas
de formation de particules argileuses pour un temps de sonification
inférieur & 60 mn (Edward et Bremner, 1967a)

3 - Les agrégats et les sols

3.1 MEcanisme de désagrégation

La dispersicn d'une suspension de sol par des vibrations ultraso-
nores semble avoir lieu sous l'effet de pression variable provequant la
diffusicn du liquide dans les pores des agrégats.
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Les vibrations se propagent rapidement dans la suspension,
déplacentl'air contenu dans les agrégats et activentle processus de cavi-
tation qui produit des impacts hydrauliques qui bombardent les microagré-
gats et agissent jusque dans les zones microscopiques.

ILe processus de dispersion cammence tré@s certainement par la
destruction des liaisons fragiles.dans les agrégats et la s&paration
entre les particules sableuses et les microagrégats. Ensuite le processus
de dispersion se ralentit. Des microfissures apparaissent dans les
microagrégats, l'eau y pénétre et provoque petit d petit la rupture des
liaisons fortes et la séparation des particules primaires argileuses.
Quand la dispersion est terminée, un traitement plus long ne provoque pas
d'effets notables (Saly, 1967 ; Edward et Bremner, 1967b).

Cette théorie conduit & une individualisation totale des
particules primaires sans modification de leur taille et de leur structure
mais en pratique, en fonction des sols étudiés et des ciments concernés,
la dispersion est plus ou moins compléte et les transformations des
particules plus cu moins importantes.

L'action des ultrasons pour la dispersion des sols peut se
ré&duire 3 deux effets successifs :

- la séparation entre les agrégats fragiles et les agrégats denses, plus
solides du sol

- la séparation entre les parties externes et internes des microagrégats
denses (Shaymukhametov, 1968).

3.2 Dispersion ultrasonique de:différents sols

3.2.1. Facteurs affectant la dispersion

Tout d'abord, il faut préciser que les deux types de transduc-.
teurs ultrasoniques déja décrits (paragraphe I-1) conduisent 3 des
résultats différents ; les appareils 3 sonde @) &tant nettement plus
permormants que les appareils 3 cuve () (Edward et Bremner, 1967a ;
Genrich et Bremner, 1972).

Une augmentation de la puissance ultrasonique, du temps de
sonification, et du rapport sol entraine une meilleure dispersion du
sol. eau

En revanche, l'action des ultrasons diminue quand la fréquence
et le poids d'échantillon augmentent (Edward et Bremner, 1967 ; Saly,
1967 ; Bonfils et Dupuis, 1969).

3.2.2. Efficacité des ultrasons pour la dispersion de
différents types de sol.

L'efficacité de cette méthode est déterminée par la comparaison
de ces résultats avec ceux de la méthode au peroxide-calgon ou ceux de
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la dispersion par agitation du sol avec une résine &changeuse d'icns
(Edward et Bremner, 1967a)

Lors de la dispersion des sols, les ultrasons provogquent essen=
tiellement la rupture des liaisons entre les agrégats et entre les
particules éléamentaires. On peut donc s'attendre 3 ce que l'action des
ultrasons soit variable en fonction du type de liaisons rencontré dans
le sol donc du type de ciment et de la nature des camplexes organo—
minéraux qui entrent dans la camposition des différents sols étudiés

(Amnexe III, IV, V)

Remarque : Le pourcentage d'argile obtenu aprds dispersion des sols sera
utilisé dans cette partie comme indicateur de plus ou moins bomme dispersion
Il semble &tre le seul critére simple permettant d'établir une comparaison
entre les résultats publi€s par les différents chercheurs.et est utilisé

par la plupart d'entre eux.
3.2.2.1. Sols carbonatss

Caractéres des sols étudiés : pH = 8
carbonates : 8 3 33 &
argile : 25 3 60 %

Edward et Bremner (1967a), Genrich et Bremmer (1972) obtiemnent
de bons résultats : meilleure dispersion avec les ultrasons pour les
conditions suivantes : 20kHz ; 60 W et 120W ;I/2,5;: 10g; 30 et
15 m ; appareil

Deméue,pcurBonfilsetDupu.isquionteffectueladlspersmn
dans une solution ammoniacale.

En revanche, la dispersion apparait incampladte pour un sol
calcaire riche en mati&re organique (7,7 % de C orga) et en argile. (59, 7 %)
pour les itions suivantes : 20kHz ; 60OW ; 1/5 50g ; 5mn ;

appareil (Watson et Parscn, 1974) et pcur un sol & pH alcalin
(8,4) dans des conditions différentes : 20CkHz ; 3,75 W/an2 ;

appareil (1) (Saly, 1967).

On remarque qu'il est difficile de camparer vraiment tous ces
résultats car, 3 part la fréquence, tous les paramétres changent en méme
temps et en plus, l'unité de puissance n'est pas constante.

Cet cbstacle se rencontrera par la suite pour tous les types de
sols.
3.2.2.2. Sols argileux
Caractére : pH : 5,3 3 7,9

argile : 503 70 %
C.E.C. : 19 3 S5Omeq/100g
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Une dispersion supérieure 3 celle de la méthode au peroxide-
calgon a &té obtemuwepar Edward et Bremner (1967a) et Genrich et Bremmer
(1972) . Cependant ils ont noté qu'elle &tait incompl@te puisque pour un
temps de sonification plus long, la dispersion s'est poursuivig.Ainsi,
3 60 mn de.traitement, les résultats se rapprochewde ceux obtenus avec
la résine échangeuse d'ions (Edward et Bremner)

En revanche, Healy et Claridge (1974) avec 20kHz, 75 W,I/IO,
25 g, 15 m ; Bourget (1968) et Hinds et Lowe (1980) avec 2Ckiz,
240 W,I/5 , 25 g, 20 m ne récupdrent pas autant d'argile & partir de
ces sols que par la méthode chimique de dispersicn.

La quantité maximum d'argile est cbtenue par l'utilisation des
ultrasons aprés la dispersion chimique (Bourget, 1698).

Bonfils et Dupuis ,(1969) é&tudient le cas de deux sol argileux
(70 et 51 %) riches en kaolite, acides et calciques. La dispersion ultra-
sonique en milieu ammoniacal est insuffisante ; (33 kHz,55 W ,I1/5, 10 g,
15-20 mn, appareil (D)) ; la dispersion maximale &tant obtenue avec
1'hexamétaphosphate de sodium.

3.2.2.3 Sols argileux et riches en matiére organique

Caractéres : pH =: 5,53 7
argile : 26 3 42,5 %
Corga.: 5,3309,6%

Ce type de sol présente une bonne dispersion par les ultrasons
pour 15 mm et 60 mn de traitement dans les conditions de Genrich et
Bremner (1972) et Edward et Bremmer (1967a).

Hinds et Lowe (1980), ont obtenu des résultats différents puisque
la dispersion ultrasonique de trois gleys, correspondants d ces caractéres,
est insuffisante par comparaison & la méthode chimicque (peroxide-calgon).
Cependant la sonification de ces spls dans une solution d'é&lectrolyte amé-
liore la dispersion.

3.2.2.4 Sols limono-organiques

Caractéres : argile : 16 & 44 %
Corga : 6,1 3 12,7 %
C.E.C. :20 3 47,6 meqg/100 g.

Pour 15 m de traitement (20kHz, 75 W, 7= , 25 ) Healy et Claridge

ont montré l'inefficacité de la dispersion ultrasthnique dans l'eau pour
ce type de sol : la quantité d'argile récupérée étant inférieure 3 celle
de la méthode au peroxide—calgon.

3.2.2.5 Sols sableux

Une bormne dispersion est cbtenue dés 30 mn d'exposition aux ultrascr
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d'une suspension de ce sol dans l'eau. (Edward et Bremner, 1967).

Bonfils et Dupuis (1969) cbtiennent une dispersion meilleure en
présence d'hexamétaphosphate de Na, (par comparaison 3 la dispersion avec

NH4OH) .

3.2.2.6 Sols de texture moyenne

La dispersion ultrasonique en milieu ammoniacal de ce type de
sol apparalt &équivalente 3 la méthode classique de dispersion (Bonfils et
Dupuis, 1969) de méme que la dispersion par les ultrasons dans l'eau
(Edward et Bremner, 1967a).

3.2.2.7 Sols acides
pH : 3,6 34,9
argile : 755477%
orga : 0,45 3 4 %

Caractéres :

(]

Genrich et Bremmer (1972) montrent que la dispersion par les
ultrasons 4'une s@axsion aqueuse de ces sols est supérieure aux méthodes
ctﬁ.miques De mé&me pour Saly (1967) qui ajoute que la dispersion ultraso-
nique en présence d'hexamétaphosphate de Na apparaft plus compléte.

3.2.2.8 Sols riches en hydroxydes de Fe et Al

Les vibrations ultrascniques provoquent une meilleure dispersion.
dusolquelades&uctiondela matiére organique avec Hp03 (20 wol).
puis dispersion avec NH,CH (sol ferrallitique 3 caractére ar dique etud:.e
par Ange et al, 1977, (avec appareil (2} 20 kHz ; 8O W ;I/I0; 5 q).
daspersmparleﬁultrasonsdansleaunestcependant pastotale
puisque l'utilisation de H 2 3 120 wlumes avant la sonification entraine
une dispersion plus compléte.par fragmentation des pseudosables (particu-
les > 201 ) en limons et argiles. i

De méme, pour un sol caractérisé par d=s ciments riches en
arg:l.les, hydroxydes de Fe et Al et humus, Saly (1967) cbtient une dispersion
supérieure 3 la méthode chimi avec 1' ha:anetaphosphate de Na (100° C) -
pour une puissance de 3,75W/cm<

3.2.2.9 Andosols

Kamno et Arimura (1967) ont étudié la dispersion ultrascnique
d'un andosol caractérisé par sa richesse en allophanes. Ils notent que
l'utilisation d'un d:.spersant acide favorise la d:.spers:.on (HC1 3 pH4)
(Kobo et Cba, 1965 ; Bonfils et Dupuis, 1969) alors qu'un milieu basique
(NaCH, pH > ll) est plus efficace pour un sol contenant un mélange de
kaolin, sesquioxydes cristallisés ou amorphes et d'allophanes.
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3.2.3 Stabilité de la suspension dispersée

D'aprds Saly (1967), l'eau n'est pas un milieu de dispersion
satisfaisant car méme si la dispersion a lieu, les particules colloidales
floculent ensuite. Il préconise donc l'emploi d'un dispersan:.

Bourget (1968) a mis en &vidence l'apparition de cette flocula-
tion pour des suspensions de sols argileux socnifiSes pendant plus de 20 mn.

Pour Emerson (1971) ,la matiére organique dans les sols carbonatés
augmente la stabilité de la suspension dispersée. Cependant, Genrich et
Bremner (1972) ont cbtenu une suspension stable pour un sol calcaire pauvre
en matildre organique (0,14 % de C orga) .De plus, la présence de montmoril-
lonite dans un sol organique calcaire semble entrainer ine floculat:.on de

la suspension (Watson, 1971).

En ce qui concerne les sols gypseux, Watson (1971) estime qu'ils
donnent une suspension sonifife stable contrairement 3 Emerson (1971).

D'autre part, Genrich et Bremmer (1972) ont cbservé la stabilité
pendant 4 jours de sols trads différents (acides, argllem:...) et une
floculation partielle aprds deux jours d'une suspension de sol caractérisé
par 33,7 & de CaCO3, 156 % de C orga.et 51 % d'argile.

Edward et Bremner (1967a) estiment que la dispersion ultrasonique
entraine la formation d'une suspension stable mais seuls deux sols neutres
ont &té testés pendant 9 jours.

La stabilité de la suspension dispersée est donc trés variable
suivant les types de sols calcaires et argileux &tudiés. Les résultats
cbtenus par différents auteurs apparaissent parfois en contradiction pour
des sols semblables (sols gypseux). Une analyse pilus fine du comportement
de ces sols serait nécessaire pour expliquer ces différences.

3.2.4 Action des dispersants

ubilses
les différents dispersants¥(ammoniaque, hexamé&taphos-
phate de Na, calgon, soude...) entrainesune augmentation de la quant:.te
d'argile libérée par la dispersion ultrasonique, en camparaison d la dis-
persion dans l'eau pure et une stabilisation de la suspension sonifiée.

Ces produits agissent en saturant les colloides du sol avec des
cations monovalents caractérisés par une couche hydrat@e épaisse qui
diminue les forces d'attraction &lectrostatiques.entre les particules ;
(Edward et Bremner, 1967 ; Vladimirov 1968)

Pour Edward et Bremer (1967a), cet effet sur la libération des
argiles n'est cbservé que pour un temps de sonification inférieur au temps
nécessaire 3 la dispersion compléte dans 1l'eau.
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3.2.5 Conclusion

L'efficacité des ultrasons pour la dispersion esSt donc tré@s variable
suivant le type de sol &tudié. L'explication de ces variations est
difficile car, entre les différentes &tudes, plusieurs paramétres changent.
Pour cette raison, le paragraphe 3.2.2. se limite & une &numération des
résultats obtenus par différents auteurs sur la dispersion de navbreux

sols.

Malgré tout, on peut mettre en é&vidence, 3 partir de ces
résultats, différents moyens utilisés pour améliorer la dispersion ultra-
sonique des sols :

(D Utilisation de crnditions de sanification plus agressives :

- augmentation de la puissance

- diminution de la masse de sol sol
- augmentation de la concentration (E'aE)
- temps d'exposition prolongé

- utilisation d'appareil & sonde @

(DUtilisation de produits chimiques

- d:x.spersants
- eau oxygénée _
- solutions 4'é&lectrolytes (NaCl, BaCla, CaClz)

Des conditions standards pour la dispersion ultrasonique des
sols ne sont donc pas encore détermin€es. Pour la grande majorité des
sols, on peut cependant se baser sur les résultats cbtenmus par Edward
et Bremner (1967a) et Genrich et Bremner qui ont &tudié une trés large
gamme. de sols dans des conditions bien définies.
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4 - Conclusion générale sur la dispersion des sols

La dispersion ultrasonique des sols en milieu aqueux ne provo-
que pas, en général, de modifications importantes de la matiére organique
et minérale, pour des conditions d'irradiation peu agressives (paragraphe
II- 1 et 2-). Elle constitue donc un moyen rapide de dispersion de la

plupart des sols.

L'obtention d'une dispersion plus compléte nécessite l'utilisation
de conditions plus agressives ou d'agents dispersants et déferrifiants,
d'eau oxygénée et de solutions d'électrolytes.

Dans ce cas, les risques dé medifications des constituants du
sol augmentent et 1l'emploi de produits chimiques peut g@ner les analyses
ultérieures.

Il faut donc trouver un compromis entre l'intensité de la dispersion
(c'est~3d~dire la dispersion plus ou moins compléte) et les modifications
des constituants du sol afin de répondre aux différentesexigences des
études permises par cette méthode de dispersion :

- extraction de la matiére orranique libre (Chabouis 1982)

- préparation du sol pour une analyse granulamétrique avec une dispersion
campléte sans modification de la taille des particules &lémentaires.
(Bourget, 1968 ; Kcbo et Oba, 1965 ; Kammo et Arimura (1967)

- extraction des complexes organo-minéraux et étude de la matiére organique
humifiée (Watson et Parsons, 1974) *

- &étude de l'agrégation avec un traitement contr8lé et d'intensité variable
(Shaymukhametov, 1968 ; Edward et Bremmer, 1967b).

Il subsiste cependant le probléme de la destruction des micrcorganiss
mes. du sol et de la matiére organique libre qui n'a pas fait 1l'cbjet d'étude
précise pour des conditions de sonification bien définies. :
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IIT - APFORT DE CEITE TECHNIQUE DE DISPERSION A LA CONNAISSANCE DES
COMPLEXES ORGANO-MINERAUX

1 - Les complexes 6rgano-m.1‘.néram: dans la fraction argileuse (<'1lu).

: Shaymukhametov (1974) a &tudié les caractdristiques de la
matiére organique de ces complexes en fonction du temps d'exposition aux
uWltrasons sur un chernozem argileux : :

pH ! N tot| 1-0,25¢ 250-50u {50-10u [10=-5u | 5-1u <lu
(%) (%) :

. i
6,1 5,0 0,44| 0,6 3| 1,0% | 248 (11,6 3| 15,3 %! 45,7 3

Les microagrégats (< i'u) analysés sont constitués de minéraux
argileux et de matidre organique humifiée et peuvent &tre divisés en deux
fractions :

@ Les microagrégats libérés aprds un temps de traitement court proviennent
s agrégats fragiles ou des zones superficielles des. agrégats plus solides
- agrégats fragiles

)

. > _
fissure \J&i \ Microagrégats @

éclatement

S -
- agrégats plus solides Lod
A

tﬁ; érosion

Ils sont caractérisés par une faible teneur en matiére organique.

() Les microagrégats libérés 3 la fin du traitement aux ultrasons (2 h)
occupent alors une position interne dans les agrégats du sol qui ne se disagra-
gent pas facilement. Ils proviemnent donc des zones les plus stables, les

plus denses de ces agrégats.



- 30 -

Ils contiennent trois fois plus de C et N que les microagrégats (D).

Une quantité importante de substances humiques dans les microagré-
gats resserre donc les liens entre les particules min€rales.

De plus la matiére organique des microagrégats @ est caractérisée
par un C/N élevé indiquant la pré&sence de substances trés humifiées. Ce
caractére tréds humifié est confirmé par l'étude des spectres infra-rouges
des microagrégats(@) et @) (<1u). Ils montrent, en effet, que les substances
humiques des nﬁ.croagrégats@ sont caractérisées par un grand nombre de
chaines aliphatiques (gro t C-H, O-H ¢t liaisons peptidiques) alors que
celles des microagrégats présentent un spectre d'absorption typique des
matériaux bien humifiés.

La. matiére organique des microagrégats@ s'est aussi montrée
peu hydrolysable.

Elle est donc peu accessible aux microorganismes, par sa position
interne dans les agrégats, et difficilement dégradable , minéralisable par
sa nature trés humifiée.

Cette étude met donc en évidence la présence dans le sol de deux
types de matiére organique :
- une matiére organique "active" facilement minéralisable appartenant aux
complexes facilement dispersés @

- une matidre organique "passive", plus stable contenue dans la partie interne
des agrégats les plus résistants aux ultrasons
(d'aprés Shaymukhametov, 1974).

2 - La matiére organique dans les différentes fractions granulométriques
du sol

1a dispersion ultrascnique (20kHz, 600 W, -é- ; 50 g, 5 mn, appareil
@) de différents sols (texture, teneur en matidre Organique et type de miné-
raux argileux dominants différents) &tudiée par Watson et Parsons (1974)
fournit les renseignements suivants :

~ les fractions argileuses et limoneuses sont plus riches en matiére organique
que les fractions sableuses. Et pour la plupart des sols, la fraction limoneuse
est plus riche en carbone organique que la fraction argileuse mais moins riche
en azote.

- 1'hydrolyse acide des fractions limoneuses libére une quantité de composés
azotés (ammoniac, acides aminés, glucosamines) légdrement inférieure 3 celle
cbtenue d partir des fractions argileuses.

Watson et Parsons en concluetqu'une partie importante de la matiére
organique du sol appartient d& la fraction limcneuse du scl. Les limons (en
tant que fraction granulométrique et non particules &lémentaires) jouewmdonc un
r8le équivalent 3 celui des argiles (fraction granulamétrique) pour la
stabilisation des composés organiques dans le sol.
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Grice 3 cette technique de dispersion, Healy et Claridge (1974)
ont aussi montré que les fractions sableuses et limoneuses contribuent pour
une part non négligeable 3 1'établissement des propriétés chimiques du sol ;
la présence d'agrégats non dispersés contenant des argiles n'expliquant pas
forcément les propriétés de ces fractions (C.E.C., Mg, C,N,P...).

3 - Conclusion

La dispersion ultrasonique dans l'eau des sols constitue un moyen
d'étude des complexes organo-minéraux puisqu' elle permet l'isolement de
ccmplexes de stabilité différente gréce 3 la possibilité® de rupture de
liaisons plus ou moins fortes.

Elle permet une analyse qualitative et quantitative de la matidre
ordanique des microagrégats. Il faut cependant tenir compte de surévaluation
possible de la matidre organique humifiée (contenu cellulaire des microor-
ganismes et débris végétaux partiellement humifiées finement fragmentés.)

IV - CONCLUSION

L'utilisation des ultrasons pour la dispersion du sol perxmet de
nombreuses applications tant en ce qui concerne 1'étude de la matdidre
organique (sa localisation, sa nature, son rdle) qu'en ce qui concerne
1'étude des agrégats (leur formation, leur structure).

De plus, le contrSle des différents paramétres expérimentaux
devraient permettre d'établir des correspondances entre les actions des
ultrgsons sur les différents composants du sol et des agrégats et les
conditions expérimentales. Ceci correspondrait 3 la mise au point d'une
échelle d'agressivité des conditions de sonification permettant 1'identi-
fication des phénoménes engendrés par les ultrasons dans la suspension de
sol :

- destruction de tel ou tel matériau
- désagrégation
- destruction des microorganis mes.

. Peu de travaux utilisant cette démarche existent actuellement.
On peut cependant citer 3 nouveau ceux de Edward et Bremmer (1967) qui
sont. les plus complets.
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DEUXIEME PARTIE

APPLICATION

DISPERSICN

D'UN SOL LIMONO-ARGILEUX
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Toutes les expériences ont &t€ réalisées sur des &chantillons
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de sol limonc-argileux prélevés dans l'horizon cultivé (0-30cm) (Grignon :
Les divisions).

Caractéristiques analytiques du sol &tudié:

Grarmulométrie Matiére organique
(pour 100 g du sol séché &8 70° C
Sables | Limons | Limens | arg:.les{’
(S) |gros- | £ (a) || C%. | N3, | CN |Cal- | pH C.EL
> 50u | siers | (L.F.) caire
(L.G)
20-30u | 2=20u < 2u
21,5| 25,8 23 27,1 14,3 1,57y 9,14 11 %} 7,9 12
h
2 - Dispersion
(Annexe VI)

L'appareil utilisé est wn désintégrateur de cellules- : Branson,
modéle B 15,caractérisé une fréquence de 20kHz et une puissance maxi-
male de 150w (corx t 4 la graduation 10).

le convertisseur (transducteur) qui transforme l'énergie &lectri-
que de haute fréquence en énergie mécanique est constitué d'un corps
8lectrostricif en zircotitanate de plamb. I1 vibre dans une direction
verticale et transmet ce mouvement 3 une microsonde dont l'extrémité,de
diamétre 3 mm est immergée dans la suspension d traiter.

L'utilisation de cette microsonde demande une puissance inférieure
ou écdle 3 %O W (graduation 6).

L'&chantillon de sol séché 3 l'air et tamisé & 2 mm est immergé
dans un volume d'eau distillée domné, au moins 12 h avant le traitement
ultrasonique. Ceci permet une meilleure reproductibilité et une dispersion
plus homogé@ne d'apré@s de nombreux autewrs (Vliadimirov, 1968; Watson et
Parsons, 1972 ; Genrich et Bremmer, 1972).
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Le récipient contenant la suspension de sol est un tube
centrifugalinen verre,de 550 & 600 ml ayant un diamétre de 7 cm environ
et une base hémisphérique. La forme du récipient utilisé peut modifier

la dispersion : d'aprés Vladimirov (1968) une base hémisphérique
permet une dispersion plus homogéne.

L'extrémité de la sonde est placée 3 5 mm sous la surface de
1l'eau et au centre du récipient. Cette position de la sonde a &t& déter-
minée par 1'cbservation des remous dans la suspension : les remous les
plus importants &tant recherchés.-La sonde est légérement plus profonde
que celle d'Edward et Bremner (3 mm sous la surface de l'eau) de maniére
3 ce qu'elle soit toujours immergée : méme avec une puissance élevée.

Watson et Parsons (1974) utilise un agitateur magnétique.
Cependant 1'cbservation de la suspension sonifi€e montre que tout
1'8chantillon de sol est agit® par la cavitationet qu'une agitation
supplémentaire n'est pas nécessaire.

Aucun systéme de réfrigération de la suspension n'est mis en
place pour le contrSle de la température mais on verra que l'augmentaticn
de température est peu importante. (ITI,1.6.3.).

Un entretien régulier de la sonde est nécessaire pour une bonne
reproductibilité des résultats :

= il faut frotter l'extrémité de la sonde avec du papier de verre afin
d'éliminer les crevasses qui apparaissent apré@s quelques heures de
fonctionnement, .

- et intercaler entre chaque traitement une période de refroidissement de
la sonde.

En effet, Hinds et ILowe (1980) ont mis en &vidence une perte de
rendement énergStique de la sonde 3 cause de ces crevasses et d'un
échauffement important de la sonde si elle est utilisée en continu pendant
plusieurs heures.

3 - Mesure de la dispersion

Elle s'effectue par l'analyse granulcmétrique de la suspension de
sol sonifiée. La fraction sableuse est récupérée par tamisage de la suspen-
sion 3 50 upuis ringage avec 400 ml d'eau distillée sur le tamis (Chabouis,
1982) . La suspension contenant les fractions <50u est transvasée dans
une allonge oll le volume est ajusté & 1 1. Les prélévements d'argile et
de limons fins sont effectués avec la pipette Robinson aprés sédimentation
des agrégats et particules du sol suivant le principe de la loi de Stokes.
Les fractions sont ensuite séchées 3 70° C puis pesées. Les résultats sont
exprimés en % de la masse de sol séché & 70° C. La quantité de la fraction
20-50u est cbtenu par la différence : sol entier - (argile + limon fin +
sable) .
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Ces résultats sont comparés 3 l'analyse gramulamétrique effectuée
aprés dispersion du sol par l'hexamétaphcsphate de sodium 3 la suite de
la destruction de la matiére organique par Hy0, .
(MEthode de référence notée R).

II - ETUDE METHCDOLOGIQUE

1 - Expérience @ : rapport sol/eau et masse d'échantillon variables

L'influence de ces deux paramdtres sur.la dispersion est étudiée
pour une puissance moyemne : 60 W et pour 15 mn de sonification.

Pour chacune des trois masses d'échantillon considérées : 5 g, |
12,5 g et 25 g, la concentration de la suspension prend trois valeurs :
sol/feau= 1 , 1 et 1 .,

20 8 7

Cependant pour 25 get-—l- » tout le sol n'est pas agité. ILa
dispersion de 25 g.de sol sera doii¢ &tudiée pour les concentrations
suivantes _1 , %, 1 . Cette particularité ne sera pas précisée 3 chaque
16 . 4

sera employé parfois 3 la place de %_ .

fois et _1
20 1

2 - Expérience @ : puissance variable

Une suspension de concentration R%' contenant 25 g de sol est

soumise aux ultrascns pendant 15 mn pour leS puissances suivantes :
45, 60, 75 et 90 W.

3 - Expérience (3 : durée d'irradiation variable

Une suspension de sol (—%'r » 25 g) est sonifiée avec une puissance
de 45 W pendant 5,10, 15, 20 et 3&) m. Une analyse granulométrique est
effectuée pour chaque temps de traitement.

4 - Caractfrisation des fractions granulométriques : dosage de C et N

Dans le cadre de l'expérience @, les fractions granulométrigues
isolées 4 5 mn et 30 m de traitement sont caract@risées par leur teneur en
carbone organique (Méthode Anne) et en azote (méthode Kjeldahl).
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La fraction> 504 est recueillie par tamisage & 50K (Chabouis,
1982) . Les fractions< 2u puis 2-20y sont récupérées par siphonnages
successifs aprés 10 & 15 lavages 3 l'eau distillée (jusqu'a ce que le
surnageant soit clair aprés les temps de sédimentation correspondants 3
ces deux fractions). Le culot restant constitue la fraction : 20 - 50u-

La suspension contenant les fraction< 2y est ensuite floculée
avec un phosphate de potassium 3 10 g/1. Ce produit est préférable au
chlorure de calcium car, lors du dosage du carbone par la méthode Anne,
le bichromate de potassium peut &tre réduit par les chlorures et entrafner
ue surestimation de la quantité de carbone organique (Kononova, 1966).

Ces fractions isolées sont ensuite séchées & 70° C refoidies
pendant 1 h dans un dessicateur puis pesées.

IIT - INFLUENCE DES CONDITIONS EXPERIMENPALES SUR LA DISPERSION

1 - Résultats et interprétation

Les résultats sont exprimés en pourcentage de la masse du sol
séché 3 70° C.

Pour chaque expérience, on cobtient les quantités des 4 fractions
granulométriques suivantes :
- F (< 2y correspondant 3 la fraction argileuse
F (2-201), aux limons fins
F (20-50u), aux limons grossiers
F (> 50u), & la fraction sableuse.

les termes argiles, limons fins, limons grossiers et sables
représentercnt, par la suite, des agrégats de taille respectivement< 2u ,
2=20yu, 20 - 50 y et > 50 p et non des particules €lémentaires du sol
puisque ces fractions pourront &tre obtenues d partir d'une dispersion’
incompléte du sol.

1.1 Précision des résultats

Les quanta.tés des fractions granulometriques isolées sont les
moyennes de 3 d 4 répétitions.

La majorité des résultats (75 %) ont un coefficient de variation
de 4 % et les 25 % restants ont un coefficient de variation de 11 %. Cette
variabilité importante du quart des résultats correspond surtout aux
pourcentages des fractions grossiéres (20-50y et > 50y ) (Annexes VII,
VIII, IX, X). Elle est attribuée au tamisage de la suspension de sol & 50 u.
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La variabilité observée pour les fractions 20- 50w n'est qu'une
conséquence de la variabilité introduite par le tamisage des sables,
puisque la quantité de limons grossiers est obtenue par différence (I-3-).

1.2 Effet de l'humectation du sol et de son agitation dans l'eau

Avant chaque traitement aux ultrasons, le sol est laissé pendant
au moins 12 h dans 1l'eau. L'humectation du sol provoque déj3 une certaine
dispersion des agrégats dont 1'intensité est donnée par l'analyse granulo-
métrique d'une suspension de sol non sonifide, aprds 12 h de repos
(Tableau 5) .

Cette analyse granulamétrique permet de conmaftre l'état de
dispersion initial du sol juste avantle traitement aux ultrasons.

Les valeurs faibles des fractions < 50 u permettent de dire que
1'humectation du sol par l'eau a tré@s peu d'effet sur la dispersion du sol:
5% de F({:O\.L) alors que la méthode référence libare 88,5% de F(< sor«) .

ctions >50u 20 - 500 2=20u|l < 2 u
Traitemen
aprés 12 h
dans l'eau 95 % 2% 2,5. % 0,5 %
méthode de
référence
(R) 21,5%| 25,8 % 23 & 27,1 &

Tableau 5 : Analyse granulcamétrique de la suspensicn de sol
aprés 12 h de repos (12,5 g de sol dans 100 ml :
raprort 1/8).

Ensuite, pour évaluer l'action supplémentaire des ultrasons
par rapport d l'agitation magnétique, l'analyse granulométrique d'une
suspension de sol (25 g, 1/8) a &té effectude aprds 15 mn d'agitation
magnétique dans l'eau.

Les résultats cbtenus sont comparés 3 ceux de la dispersion
ultrasonique de 25 g de sol (concentration de la suspension : 1/8) pendant
15 mn (Tableau 6).
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\Q:stions > 501 20-5Uu [|2-20u|< 2w
Traitemen

.

15 mn d'agi-

tation 66,2 % 13,6 % 17,2 3 3%

magnétique

15 mn de ;

sonification 24.,7 % 24,2 % 28,2 % 22,4 %
R 21,5 % 25,8 % 23 % 27,1 %

Tableau 6 : dispersion par agitation dans l'eau et par
sonification (15 mn de traitement, 25 g de
sol, sol/eau : 1/8).

On remargque que les ultrasons ont une efficacité nettement. supé-
rieure 3 celle de l'agitation dans l'eau.L'action des ultrasons se traduit
par une augmentation de la fraction argileuse de 3 3 22,4 % et wne diminu-
tien de la fraction sableuse de 66,2 3 24,7 %.

I'agitation provoquée par la cavitation est donc beaucoup .plus 3

importante que l'agitation magnétique : les chocs entre les agrégats sont
plus violents et plus nombreux.

1.3 Influence de la masse de sol

Pour chacune des trois concentrations suivantes : . ‘ % P i B
1'étude de 1'influence de la masse du sol sur la dispersion a donné 525
résultats semblables (figure 4 et 5 et Annexe VII et VII bis).

En effet, quelle que soit la concentration, plus la masse de
1'échantillon est petite :
- plus F (> 50u ) est petit
- plus F ( 20-50u ) est grand
- plus F (2 - 20 u) est petit
-plus F (< 2y ) est grand

Une faible quantité de sol entraine donc une meilleure désagrégation
des agrégats supérieurs d 50 u.
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Figure 4 : nﬁlﬁeﬁlajée—de la masse d'échantillon (sol/eau=I/20,

g de F pour I00g de I/S,I/4)su1.' la dispersion.
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On peut donc en d&duire que plus la masse de sol est petite, plus
les conditions de sonification sont agressives.

Ceci est du au fait que la puissance ultrascnique est constante
(60 W) et que pour une faible quantité de sol, la puissance par gramme de
sol est importante :

- pour 5 g de sol : 12.W/g
-pour 12,5 gdesol : 4,8 W/ag
-pour 25 gde sol = : 2,4 Wg

L'intensit® de la cavitation par gramme de sol est donc plus
glevée pour une petite quantité de sol. _

ar camparaiscn avec le graphe de référence R, obtenu 3 partir
delad:.spersiona 1'eau oxygénée + hexamétaphosphate de Na, on note que
plus la masse de sol est faible, plus l'allure du graphe correspondant (ou
profil granulométrique) se rapproche de R et ce, quel que soit le rapport
sol/eau considéré.

Une faible masse d'é&chantillon (5 g) aboutit donc 3 une dispersion
proche de R (cbtenue par destruction de la matiére organique).

De plus, pour les différentes concentrations de la suspension,
l'influence de la masse d'échantillon est plus ou moins accentuse. On
cbserve, en effet, des variations plus nettes de chaque fraction: granulo-
métrique pour le rapport sol/eau : 1/20, quand la masse de sol varie.

Le rapport sol/eau joue denc un réle dans la dispers:.on du sol
par les ultrasons.

1.4 Influence du rapport sol/eau

(figures 6 et 7, Annexes VIII et VIII bis)
1.4.1. Fonction de la masse de sol considéré

Quelle que soit la masse de sol considérée, une augmentation du
rapport scl/eau provoque une augmentation de la fraction argileuse. En
revanche, 1'é&wlution de la fraction sableuse en fonction du rapport sol/eau
apparait différente pour 5 g (ou 12,5 g) et 25 g de sol :

- pour 5 gde sol, F(> 5Cu) passe de 17,8 % & 16,7 % quand la concentraticn

augmente de 1 3 1.
20 E3
- alors que pour 25 g de sol, F( >5Cd) augmente : 20,8 % 3§ 27,2 &
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g de P pour Figure 6 : Influence du rapport —3 (masse de sol= 25g312,5g;5¢)
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L'échantillon de 25 g présente donc un comportement différent.

1.4.1.,1. Cas des échantillons de S get 12,5¢g

Une concentration élevée de la suspension entraine une libératicn
importante d'argile (<2u)

-30,1% (§ pour 5 giau lieu de 25,3 % ()
-27,7% @) au leu de 20,2% () pour 12,5 g

et e diminution de la fraction supérieure 3@ 30y . L'action des ultrasons
est donc plus intense pour une suspension plus concentrée.

- En effet, pour une quantité donnée de sol, l'utilisation d'un
faible volume d'eau pour la dispersion ultrasonique réduit 1l'espace dis-
ponible pour les déplacements des agrigats. L'agitation est donc plus
intense, les chocs sont plus nombreux et plus violents. Les agrégats
se déplacent donc dans un volume restreint 3 proximitsé de la zcone de
cavitation intense (proche de l'extrémité de’ la sonde).

1.4.1.2. Cas de 1l'échantillon de 25 g

L'augmentation de F (>50u) quand la concentration augmente
semblerait indiquer une baisse de l'action des ultrasons. Or pour les mémes
conditions, la fraction <2y augmente, ce qui signifie, en général, que la
désagrégation augmente. Il existe donc une contradiction difficilement

licable par un comportement particulier de cet échantillon qui serait
du seulement 3 son poids &levé (25 g) puisque les autres conditions sont
identiques 3 celles de la dispersion des deux autres échantillons.

Ce phéncméne semble plutdt venir du tamisage des sables & 5Cu.
Le fait de tamiser la suspension de sol en une seule fois et de la rincer
avec un volume constant d'eau distillée .(quelle que soit la masse de sol
utilis@e) entraine, en effet, un colmatage du tamis d'autant plus important
que la masse de sol est grande.

Une vérification expérimentale, pour 25 g de sol dans 200 ml
d'eau (1/8) sonifiés pendant 15 mn, a montré que la récupération des sables
par un seul tamisage et un ringage avec 400 ml d'eau est supérieure 3 un
tamisage fractionné avec plusieurs ringages : on obtient 1,3 fois plus de
sables que par tamisage fractionné. .

De plus, la surestimation des sables s'accroit avec la concentration
de la suspension :
~pour 7, 27,2%deF (>50u)

- pour % 24,2 % de F (>50u) .
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Quand la concentration augmente, la désagrégation augmente aussi et le
nombre d'éléments sur le tamis s'accroit provoquant un colmatage plus impor-
tant.

Pour la concentration 1/16, il semble que le colmatage n'a pas
eu lieu puisque l'allure du profil se rapprcche de celui correspondant
a8 12,5 s et 1/20.

Pour 12,5 g et 5 g, le colmatage n'existe pas car le nombre
d'éléments obtenus apréds dispersion est plus faible, qu'avec 25 g, pour
ue méme surface de tamis.

1.4.1.3. Conclusion

Quelle que soit la masse de sol, on peut donc dire qu'une concen-
tration &levée de la suspension de sol 3 sonifier entrafne une action plus
importante des ultrasons.

Remarque : En ce qui concerne, les résultats cbtenus avec 25 g de sol, on
ne considérera maintenant que le profil 1/16 et les F (2-2Qu) et F «3))
pour les concentrations 1/8 et 1/4 (en supposant que le colmatage retient
surtout les agrigats 20-5Cu et peu les agrégats 2-204 et < 2u).

Il faut, cependant, noter que l'effet d'une augmentation de la
concentration est variable suivant la masse de sol utilisée (figures 6 et 7
et Annexes VIII et VIIT bis)

- pour 5 g de sol, les variations des fractions >5Qu , 20-50u et 2-20 u
sont trés faibles : légére diminution (-1 ocu 2 % du sol) quand sol/eau
augmente (1/20 3 1/4) se traduisant par une augmentation de F(<2u) : 25,3 &
30,1 % (+4,8 % du sol).

- pour 12,5 g de.sol,.on cbserve aussi, une faible diminution de F (5Cu)
et F(20-5¢) . La fraction F(2-204) décroit nettement (31,8 % § 27,5 %) et
F(<2u) subit une augmentation tr@s supérieure 3 celle cbservée pour 5 g :
20,2%4a27,7% (+ 7,5 % du sol)

- pour 25 g de sol, on ne considére que les F(<2O#), tout en gardant 3
l'esprit le fait que la méthode de tamisage peut entralner une sous-estimation
de ces fractions (surtout pour F(2-204) avec 1/4 et 1/8).

Les écarts apparaissent supérieurs 3 ceux observés pour 12,5 g
et 3 plus forte raison pour 5 g : = 8 % du sol pour F(2-20u) et + 8% pour
F(<2y).

L'effet d'une forte concentration de la suspension de sol se fait
donc plus sentir pour une quantité importante du sol 3 disperser.
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1.4.2 Comparaison avec la méthode de référence R

L'allure des profils granulométriques obtenus par dispersion ul-
trasonique se rapproche de R pour des conditions expérimentales de plus
en plus agressives (figure 6) (masse de sol faible et rapport sol/eau &levé).

Pour 5 g de sol, on récupére une fraction sableuse toujours moins
importante que R et une fraction argileuse voisine de R ou supérieure. Ceci
peut s'expliquer de deux maniéres :

- les ultrasons sont plus efficacesque la méthode R, la dispersion
ultrascnique est plus compléte.

- les ultrasons provoquent une fragmentation des particules élémentaires
sableuses si l'on considére que la méthode R entraine une dispersion
totale du sol.

Edward et Bremer (1967a) ont montré que l'eau exygénée ne détruit
pas toute la matidre organique du sol : certains ciments oryaniques subsistent
et la dispersion n'est pas totale.

De plus, la puissance ultrasonique utilisée est faible (60 W) ;
les risques d'altération cu de fragmentation des minéraux de la taille des -
sables (>50u) sont donc trés limit8s, méme pour le calcaire (Edward et
Bremner, 1967a).

Par conséquent, la dispersion ultrascnique est plus compldte que
la méthode R et est maximum pour 5 g de sol dans 20 ml d'eau distillée %

La sonification de 12,5 g de sol met en évidence un comportement
particulier de la fraction 2-20u (figure 6 ) :

- les quantités de F(>50u) et F(20-50u) sont proches de R pour la concentra-
tion 1/20 alors que F(2-20u) est trés supérieure 3 R (+ 9 % du sol) et
F(<2y), trés inférieure (- 7 % du sol).

- quand on passe de 1/20 3 1/4, les F(>20u) (sables et limons grossiers)
restent proches de R alors que la quantité de limons fins diminue (31,8 %
a 27,5 %) et que la fraction argileuse augmente (20,2 3 27,7 %) .

La fraction 2-20u semble donc se disperser pour des conditions
de sonification plus agressives que celles qui provoque une dispersion
des agrégats >50U.

Pour les conditions de dispersion maximum (mais pas forcément
totale) : 5 g et 1/4, la fraction 2-20u atteint, en effet, la valeur
correspondante de R.

Les limons fins (agrégats 2-20K) demandent donc plus d'énergie
pour se désagréger que les agrégats supérieurs a 50u.
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1.5 Influence de la puissa.nce ultrasonique

Conditions expérimentales 25 g, 1/8, 15 mn de sonification.

Les fractions F(<2u et F(2-20y) suivent la méme loi que dans
les expériences précédentes : quand la puissance augmente la fraction
2-20u diminue pendant que F(<2u1) augmente. Les agrégats 2-20u se désagré-
gent en libérant des argiles (figures 8 et 9 ; Annexe IX)

Pour une puissance faible (45 W), la quantité de F[>50u]est
proche de R puis quand la puissance augmente, elle augmente puis diminue
(F(20~-50u) suit 1l'évolution inverse (figure 9).

Ce phéncméne peut s'expliquer par la surestimation de F (250 )
lors du tamisage.

Le colmatage apparait important pour 60 W et 75 W et nul pour
45 W et 90 W.

Pour 45 Wc'est-3-dire, pour une dispersion faible, le nombre
d'éléments sur le tamis est peu important puisque les agrégats sont peu
dispersés : le colmatage n'apparait donc pas.

Pour 90 W, la conclusion est la m@me mais la dispersion est plus
compléte : les &léments fins sont plus nombreux et traversent plus facile-
ment le tamis.

Pour les puissances intermédiaires : 60 et 75 W, la dispersicn
est moyenne : elle n'est pas suffisante pour provoquer la libération d'un
grand ncmbre d'éléments fins (<2u) mais elie produit cependant, assez
d'éléments de 20 3 50u et 2 3 20p pour provoquer un colmatage.

On ne tiendra donc pas compte des quantités de F(>50y) et
F(20 3 50u) cbtenues pour 60 et 75 W. Les fractions 2—20u et¢ 2y apparais-
sent peu affectées par le colnatage,on considére donc qu'il ne modifie
que les quantités de fractions supérieures & 20u.

La Figure 8 met en &évidence le m@me comportement particulier de
la fraction 2-20u que dans 1.4.2 : elle diminue quand la puissance augmente
(45 3 90 W) alors que les fractions >20u restent constantes.

Cette fraction 2-20u , qui nécessite des conditions plus agressives
pour se disperser que les agrégats supérieurs 3@ 30 u, se caractérise par
une stabilit&, une résistance 3 l'action des ultrasons supérieure a3
F(>501) .

1.6 Influence du temps d'exposition aux ultrasons (Amexe X)

Conditions expérimentales : 45 W, 3 , 25 g.

La figure 10 montre l'existence d'un maximum pour la quantité de
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F(2=-20y) pour 7 mn de sonification. On va donc &tudier ce qui se passe de
037 m et aprés 7 mn de traitement.

1.6.1 De 0 3 7 mn de traitement

L'analyse granulométrique d'une suspension de sol aprds 12 h de
repos montre que les agrégats sont stables dans 1l'eau : trds peu de limons
et d'argiles sont libérés. Cette analyse correspond 3 O mn de scnification
puisque le sol est dans cet &tat de dispersion avant toute sonification.

La comparaison des valeurs cbtenues aprés 15m d'agitation
magnétique du sol et des courbes, figure 10, permet d'assimiler l'a-
gitation magnétique (15m) 3 une sonification de quelques minutes (1,5mn).
la dispersion ultrasonigue est denc équivalente 3 une dispersion par
agitation trés violente. :

Un traitement aux ultrasons pendant 5 mn provoeque une désagré-
gation rapide des agrégats supérieurs 3 50y (pente forte) qui libére des
micro-agrégats 2-20p , 20-50 w. et < 2w avec des vitesses variables :
la vitesse d'apparition de F(2-20) vaut presque deux fois celle de
F(20-50 ) et trois fois celle de F(<2w). (figure 10).

Entre O et 7 m de sonificaticn, les agrégats supérieurs 3 SOw
du sol libérent donc rapidement F(2-20%) en grande quantité puis plus
lentement F(20-50u) et F(<2u).

1.6.2. Au deld de 7 mn d'exposition awx ultrasons

Aprés 7 mn de scnification, on cbserve (fiqure 10) une décrois-
sance lente des quantités de F(>50y) et F (2-20W) qui se rapprcchent de R.
En méme temps, F(20-501) et F ( <2y, aumentent lentement pour tendre vers R.
De 10 3 30 m, les varialicns sont les suivantes :

- F(550,) passe de 28,3 % & 24,6 % (~ 4)
- F(20-501) de 21,7 3 23,4 % (+ 1,7)

- F(2-20¥) de 33,7 & 27,6 % (=6)
-F(2y de 16,3 3 24,3 % (+ 8)

1a dispersion des agrégats > S0u se poursuit donc lentement et elle
s'accompagne de la dispersion un peu plus rapide des microagrégats 2-20u .

L'évolution des fractions granulométriquesvers R apparait donc
trés lente aprés 7 mn de sonification. L'obtention d'une dispersion plus
compléte que R nécessiteraitalors un temps de sonification beaucoup plus
long. Dans ce cas, les risques d'échauffement de la sonde, de baisse de
la puissance libérée par la sonde & la suspension et de modifications
chimiques du milieu augmentent. .

La durée du traitement pourra au moins &tre augmentée jusqu'a
60 mn puisque Edward et, Bremer (1967) pour des conditions proches de celles
de cette &tude (60 W, 3 10 g, scnde de 19 mm de diamétre, bécher de
100 ml) n'ont obtenu aiicune modification pour des sols carbonates voisins
de celui étudié ici.
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1.6.3. Evolution de la température de la suspensicn

Jusqu'd 20 mn de sonification de la suspension (25 g, 1/8), la

température augmente de 4,5°C pour 5 mn de traitement. De 20 3 30 mm,

elle n'augmente plus que de 1° C pour 5 mn (figure 12).

L'augmentation de température n'est donc pas tr@s importante et
l'utilisation d'un réfrigérant n'est pas nécessaire. ;

Tempé-
raturg

(ec)

10 t t + t t

—
0. 5 10 15 20 30 Tems
o (mm)

Figure 12 : Augmentation de la température enm: fonctiom du temps
d'exposition aux ultrasons. .

1.6.4. Comparaison avec les expériences précédentes

Une longue sonification emtraine une dispersion plus compléte

mais toujours inférieure 3 R car les conditions de scnification sont tras

peu agressives : 25 g de sol, 1/16, 45 W (figure 1l)

Méme pour 30 mn de traitement, ces conditions sont moins agressives

que 25 g, 1/16 et 60 W pour 15 mn puisque les quantités de F(>50m) et
F(20-50M) sont encore nettement différentes de R (figures 11 et 6).
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La figure 11 ne présente pas d'anomalie due au colmatage. S'il
existe, celui-ci re modifie peu la récupération des différentes fractions
du sol.

2 - Conclusions sur la dispersion et stabilité de la suspension

La dispersion ultrasonique du sol est meilleure :

. pour une masse faible de sol : 5 g

. pour une concentration &levée de la suspension : 1/4
. pour une puissance élevée : 90 W

. et quand le temps de sonification est long : 30 mn.

Ces résultats ne font que confirmer ceux de la bibliographie (Bonfils et
Dupuis, 1969; Edward et Bremner, 1967a).

Pour des conditions expérimentales suffisamment fortes : 60 W ;
1/4 ; 5 g ; 15 m, la dispersion ultrasonique peut devenir plus compléte
que la methode R. Ceci est en accord avec la theor:.e d'Edward et Bremner

(1967b) .

ILa suspension dispersée apparait stable juste aprés le traitement -
aux ultrasons. Cependant pour les conditions suivantes : 45 W, 1/16, 25 g,
30 m, la suspension flocule partiellement au bout de deux jours (aprés 3
ou 4 lavages et siphonages des argiles) alors qu'elle est stable pour 5 mn
de sonification dans les mémes conditions.

Pour 5 mn de sonification, la dispersion n'est pas assez impor-
tante pour provoquer la libération de cations bivalents dans le milieu,
contrairement 3 30 mn de traitement qui provoque une augmentation de la
concentration en bivalents entrainant une floculation des argiles.

Le sol étudié peut se classer dans les sols carbonatés pauvre
en matidre organique de l'annexe ITI. La floculation de la suspension
confirme les résultats d'Emerson (1971) qui montrent qu une teneur
importante en matidre organique stabilise une suspension de sol calcaire

sonifiée.
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IV - MCDE DE DESAGREGATION

Pour les trois expériences précédentes permettant d'é&tudier
1'influence de différents paramétres sur la dispersion ul
du sol, on remarque que quand la dispersion augmente, l'allure des
prof:.lsgranulometriqusobtenusserapprochedeR (figures 4,6, 8, 11)

Or le profil R a &té cbtenu par Ja destruction de la majeure
partie de la matiére organique (des ciments organiques). Il représente
donc l'é&tat du sol sans les liaiscns organiques principales entre les

agrégats.

Si les profils cbtenus par dispersion ultrascnique du sol se
rappiochent de R, alors les ultrasons ont une action similaire 3 celle
de l'eau oxygénée : ils détruisent les liaisons organiques entre les
particules du squelette minéral du sol.

Ceéi veut dire que dans le sol limono—-argileux &tudié, les

principaux ciments sont de nature organique. Leur caractérisation simple
a &té effectuée par des dosages de carbone et d'azote (IT-4-).

1.~ La matiére organique dans les différentes fractions gramilcmétriques

1.1 Teneur en matiére organique

Quel que soit le temps de scnification considéré, les fractions
inférieures 3 20 u sont les plus riches en matidre organique :

-~ FP&k2Qu) de 24,2 3 28,5 %, de C

- F(>50u) autour de 10%, de C

- F(20~50yu) de 1,1 4 3,5 §, de C

(Annexe XTI et figure 13). . .
Une observation 3 la loupe binoculaire de ces fractions F(2-20y)°

et F(<2¥) montre la présence d'une grande quantité de microagrégats ocre-
jaune quelquefois associés 3 de fines racines transparentes, et de nambreux

grains de quartz, pour F(2-20u) seulement.

Cette richesse en mati@re organique des micoragrégats (<20w)
explique leur stabilit€ plus importante que les agrégats >5O0u.

En ce qui concerne les sables,ceux-ci sont toujours plus riches
en matiére organique que les limons gross:.ers. Ils contiennent plus de
débris végétaux partiellement humififes. Ceci est en effet confirmé par
l'cbservation de ces fractions 3 la. loupe binoculaire.
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1.2 Evolution des teneurs en matiéres organiques en_fonction
du temps de traitement (Amnexe XI et figure 13-1)

Pour 30 mm de sonification, les fractions < 20y, sont plus riches
en matiére organique que les mEmes fractions obtenues aprds 5 mn de
dispersion. De 5 & 30 mh de dispersion :

- F(2-20,) passe de 24,2 % 4 26,4 3 C
- F(<2y) passe de 24,5 3 28,5% C

Elles s'enrichissent donc en microagrégats riches en C organique
provenant essentiellement de F(20~-50u) dont la teneur en C passe de 3,5
adl,]l %

La teneur en C organique de F(>50y) diminue 0 3 5 mm de trai-
tement de 3,8 unités de méme que la teneur en azote qui diminue de 0,7
unité. Ceci correspond 3 la phase de désagrégation : les microcagrégats
libérés sont riches en-matiére organique humifiée et passent dans les
fractions inférieures 3 20u.

Entre 5 et 30 mn de sonification, la teneur en carbone des
sables est pratiquement constante (de 10,1 3 9,2 %, : per:tede%)alors :
qtmlateneurenazotediudmebeaucoup(deosao4%° perte de 50 %).
Ceci peut &tre di 2 une solubilisation de l'azote orgenique. Une analyse
chimique de la phase liquide de la suspension serait nécessaire pour
vérifier cette hypothése.

1.3 Raprort C/N (Annexe XTI, figure 13 III)

Le C/N'des fractions F(2-20p et F(<2u) varie peu avec le temps
de dispersion (de 10 3 13). Ce sont donc des fractions homogénes. Les
microagrégats libérés au début (Smn) et 3 la fin de 1a dispers:.on (30 mn)
sont peu différents en ce qui concerne la matiére organique.

En revanche le C/N de.F(>50u) et F(20 2 50 croit de 10 unités.
entre 5 et 30 mn de dispersion.

Au bout de 30 mn de dispersion, la majorité de la matidre
organique est constituée de débris végétaux (C/N = 22-23) alors que pour
5 mn de traitement, le C/N des fractions> 20u , voisin de celui du sol
(12,4 ; 14,6) indique la présence de matiére organique humifide appartenant
d des agrégats pas encore dispersés.

Les fractions {(<20u) fines, caractérisées par un C/N faible,

proche de celui du sol entier, sont constitues surtout de matiéres organi-
ques humifiées liées aux particules minérales du sol (Bruckert, 1979).

1.4 Bilande C et N (Annexe XIT, figure 13 II)

Ia somme des quantités de C orgam.que contenues dans les diffé-
rentes fractions domne une valewr supérieure 3§ 100 %. Ceci peut &tre di au
fait que toute la matiére organique du sol entier n'est pas oxydée par le
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bichromate de potassium (méthode Anne). Ainsi, lors de la dispersion de
ce sol, la matiére organique peu accessible devient plus facilement
oxydable . Le bilan effectué pour 30 mn (117 %) supérieur 3 celui de 5 mn
(106 %), confirme cette hypothése : plus la dispersion est complé_"ge plus
la matiére organique est exposée 3 l'oxydation du bichrcmate de K.

En ce qui concerne le bilan azoté, celui-ci est d'autant plus
négatif que la dispersion est plus grande :
- 90,4 % pour 5 mn de dispersicn
- 75 % pour 30 mn de dispersion.

Ceci vient sans doute d'une dissolution descomposés azotés dans 1'eau.

Malgré cela, la figure 13.II montre que pour 5 m de dispersion,
la majeure partie de la matiére organique du sol se trouve dans les limons
fins.

Pour 30 mn de sonification, les fractions F(2-201) et F(<2u)
contiennent presque toute la matiére organique du sol ; la F(<2y) s'&tant
enrichit en matiére organique par la dispersion des fractions F(>50u) F(20-50u)

2 - Eléments d'étude du mécanismede dispersion.

L'évolution de la proportion du carbone organique des fractions
granulométriques par rapport au carbone organique total permet de suivre
la destruction des agrégats (figure 13 - II) et confirme les résultats
obtenus lors des expériences précédentes :

- Trés rapidement, la majeure partie des agrégats supérieurs 3 50u libdrent
des microagrégats (2-20H riches en matiére organique mumifiée, et des
agrégats 20-50uen quantité moins importante,

- puis la fraction argileuse augmente grice aux apports d'éléments fins
issus des trois fractions de taille supérieure (figure 10-11)

La dispersion du sol ne provoque donc pas de passage prodressif
des agrégats d'une fraction granulamétrique dans l'autre. La structure des
agrégats n'est pas homogéne : il existe des liaisons fortes et des liaisons
faibles entre les particules du sol.

3 - Informations sur la structure des agrégats

En ce qui concerne la structure des agrégats supérieurs 3 50u
du sol limono-argileux &tudié, la dispersion ultrasonique du sol a permis
1'obtention des renseignements suivants :
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- les agrfgats >50u du sol non trait@s sont stables dans l'eau

- Ils sont constitués de nombreux microagrégats 2-20 pqui sont liés
entre eux et aux particules 20-50 upar des liaisons organiques facilement
rompues par les ultrasons

- La F(20-5Qu) est essentiellement constituée de particules &lémentaires
puisque sa tenewr en C organique est trds faible (figure I3 - I et II)
m&me pour une dispersion incompléte (5 mn). Ce C organique correspond
surtocut 3 de la matiére organique libre (Eigure 13 -III)

Ces particules sont libérées moins vite que les microagrégats 2-20y.
La quantité importasrde microagrégats 2-20y peut constituer un &cran
protecteur pour les particules 20-50M . On peut aussi supposer que
celles—ci occupent une position plus interne dans les agrégats que
les micrvagrégats 2-20u .

Dans les deux cas, les ultrasons doivent rampre les liaisons entre les
microagrégats 2-20y avant d'atteindre les particules 20 3 50u et les
libérer dans le milieu.

- les microagrégats 2-20u commencent 3 se disperser aprés leur libération.
Ils sont constitués de particules argileuses et de matiére organique
hunifiée. Ces particules argileuses ou microagrégats <2 usont reliés
entre eux par des liaisons relativement fortes.

La résistance des microagrégats 2-20u contre l'action des ultrasons vient
de leur richesse en matiére organique humifiée.

- la quantité de F()SO}&) diminue rapidement puis plus lentement en passant
des corditions les moins agressives (45W, 1/16, 25 g, 5 mn) jusqu'aux plus
agressives (60W, 1/4, 5g, 1l5mn) ol elle semble atteindre un palier (16,7%).

Il semble donc qu'elle contient des agrégats en plus des particu-
les &lémentaires sableuses. La phase rapide de dispersion correspond 3 un
&clatement des agrégats alors que la phase lente indique un décapage pro-
gressif des particules sableuses de la zone la plus interne des agrégats.

On suppose donc que lorsqu'on atteint le palier, les particules &lémentaires
sableuses sont totalement isclées. Il faudrait cependant vérifier l'existen-
ce de ce palier en utilisant des corditions plus agressives que : 60W, 1/4,

5 g, 15 mn .afin de savoir si une dispersion compléte des agrégats a &té cbte-
mie ou non. Un autre moyen de vérification serait d'éliminer la matiére or-
ganique libre et de doger’ le C organique qui peut encore exister dans

F (50 t;) .
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Tous ces renseignements se déduisent des courbes de dispersion
du sol en fonction du temps (fig 10) et de l'analyse du carbone et de l'a-
zote des fractions granulcmétriques cbtenues. Dans les conditions utilisées
ici pour cette étude cinétique, on n'cbserve pas la dispersion campléte du
sol.

Il semble donc intéressant de traiter ainsi différents type de
sols et de camparer leur cinétique de dispersion afin de camparer les dif-
férents types de désagrégation. Cette camparaison peut donner de nouvelles
informations sur l'agrégation et la structure des agrégats.

Pour des conditions de sonification données, on peut donc at-
tribuer un ensemble de courbes cinétiques, montrant 1'é&volution des dif-
férentes fractions gramulamétriques en fonction du temps de sonification,
3 chaque type de sol, chaque type d'agrégation.

Les différentes indications contenues dans ce type de courbes
sont les suivantes :

- analyse gramulamétrique

-stabilité 3 l'eau

- vitesse de désagrégation et de libé&ration des fractions
gramilométriques '

- nature des ciments dans les agrégats et des liaisons entre
les agrégats grdce aux analyses de C et N.
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V - CONCLUSICN

Cette &tude a permis de confirmer les résultats de la biblio-
graphie qui montrent que la meilleure dispersion du sol par les ultra-
sons est obtemue avec une faible quantité de sol et un rapport sol/eau,
une puissance et un temps de scnification importants.

Elle a,de plus, fourni des renseignements sur la structure des
agrégats du scl. Hétude-cindticue-de—la—dispersicndu—sol. L'étude ci-
nétique de la dispersion du sol, camplétée par l'analyse de la matiére
crganique peut &tre utilis@e pour caractSriser la structure et la stabilité
des agrégats de ce sol.

En effet, l'analyse quantitative (C et N total) de la matiére
organique dans les différentss fractions gramulomStriques conduit & une pre=
midre explication simple de la stabilité particuligre des agrégats 2-20 p :
Ces derniers correspondants 3 des agrégats riches en matiére organique carac-
térisée par un C/N faible.

Une analyse qualitative de la matidre organique (extraction alca-
line, hydrolyse acide, spectroscopie infra rouge) serait cependant néces-
saire pour une meilleure comnaissance de l'intensité des liaisons matiére
organique - constituants minéraux; intensit® li&e sans doute 4 la nature
de la matigre organique mise en jeu dans ces liaisons.

En isolant par les ultrascns, des agrégats de stabilité déterming,
nous pourrions cbtenir des fractions de R correspordants & une réalité
physico—chimique déterminée. MELISRE| ORgRuEE

Nous disposcns 1la d'une méthcde simple de camparaiscn des différents
sols entre eux. _ .
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ANNEXE I

Etant donné 1'importance des conditions expérimentales sur
1la valeur des résultats, celles-ci seront précisées aussi souvent
qu'il est nécessaire dans le texte afin de toujours mettre en rapport
résultats et conditions expérimentales.

Elles seront indiquées dans 1l'ordre suivant :

(fréquence, kHz ; puissance, W ; rapport sol/eau ; masse de sol, g ;
temps de sonification, mn ; type 4'appareil).

Remarque : L'unité de puissance varie selon les auteurs: W ou W/cmz.
Les W/cm2 semblent n'étre utiligés qug par ceux qui emploient
des appareils 2 cuve (ftype 1 ).lLes cm“ correspondraient
donc & la section de la cuve.



ANNEXE II

Tableau n° 1 : Variation de la capacité d'é&change cationique (C.E.C.)
des minéraux débasifiés
Mise en évidence de l'effet d'é&miettement (meg/100 g de

minéral) .
Durée
B 0 4 10 15 30 30
)

Mingral
montmoril-= : i
lonite 15,4 116,7 126,6 130,4  138,2 131,1
kaolinite 7,8 8,3 11,2 13,5 17,2 24,8
openillite | 67,8 68,3 78,9 88,2 9,4 87,6

Cas de la montmorillonite et de l'cpenillite
- de 0,20 m U.S., il v a une exfoliation des paquets de cristaux et
la capacité d'échange augmente
- au-deld de 20 mn, les cristaux se _fragmentent et les constituants du
réseau : Si, K, Mg sont libérés., La capacité d'é&change diminue.

Pour la kacolinite, quand le temps de sonification augmenté, la
C.E.C. ainsi que la quantité de Si, K, Mg libérée augmente toujours de
fa¢on linéraire ‘

Tableau 2 : Quantité de Si02 (pour 100 g de minéral), Mg et K libérés
(pour 100 g de K et Mg du réseau)

Si02 % K% | Mg %
Durée US ,
(mm) 0 10 30 30 30
minéral
kaolinite H 1,8 2 6
Montmorillo
nite H 2,2 4,8 16 43
" Ca 2,2 4,5 11 35
Openillite H 1,6 1,7 4,8 50 22
" ca 37 18
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Anmnexe V : Abréviations des tableaux récapitulatifs n® IIIetiIV

A : pourcentage d'argile

C.E.C: capacité@ d'échange cationique

C : pourcentage de carbone organique

MO : matiére organique

U.S. : ultrasonification

U.S. (NH4CH) : sonification en milieu ammoniacal

n : dispersion 3 1l'examétaphosphate de sodium et agitation mécanique
pendant 2 h

PC : méthode de dispersion : peroxide—calgon
PP : peroxide-polyphosphate de sodium

PA : peroxide-ammoniacue

hexam. (h) : hexametaphosphate de sodium

E[ floculation

@] Stable : pas de floculation

> : "... libére un pourcentage d'argile supérieur 3 la méthode de
référence..."

& : "pourcentage d'argile inférieur ...."

Conditions expérimentales (tableau i)

fréquence (kHz) ; quantité de sol (g)

Puissance U.S (Wow ,.; rapport sol
Wilem ) Eﬁ

durée U.S. (m) ; type d'apparéil

milieu de dispersion

(eau distillée ou autres)

1l'auteur correspondant a travaillé sur le type de sol correspondant
avec des conditions déjd précisées



Annexe VI :Schéma de fonc'tio;nemen-u;

Transducteur
électrostrictif —

"" - ":
& IT T
Microsonde Puigsance  Minuteur
Tube & centrifu-- K W
gation ' Smm
Tau

Sol




Anmnexe VII : Variation de l'analyse granulométrique du®l en fonction du
poids d'échantillon pour trois rapports sol (en g pour 100 g

de sol) eau
Conditions : 20 kHz, 60 W, 15 mm
sl 1
Rapport sau | 2
Frac- > 50 u 20-50 H - 2=20 H < 24
ions
Pds
Ech(g) moyenne G- moyenne & | moyenne G moyenne &
25 27,2 1,1 21 0,8 25,5 0,3 26,3 0,3
12,5 19,8 1,2 25,1 1,5 27,5 0,8. 27,7 1,4
5 16,7 0,8 29,1 1,4 23,8 0,7 30,1 1,2
R 21,1 1 25,8 1,2 23 0,4 27,1 1,2
eau 8
\\\Frac- > 54 20-50 u 2-20 u < 2y ]
tions ;
pds\\ ) | |
Ech. (g), { Moyenne s Moyenne 5 Moyenne | & |Moyenne S el
! !
! ;
25 24,7 1,7 24,2 0,7 28,2 0,8 22,4 ' 0,2
12,5 21,1 1,9 27,4 1,9 27,1 1,3 24,4 1,5 |
i {
5 17,9 0,2 30 0,9 25,3 0,7 26,9 0,3
R 21,5 1 25,8 1,2 23 0,4/ 27,1 1,2
i




Annexe VII bis

sol
Rapportaﬁ H
Frac-
tions > 50oH 20-50 H 2=-20u <2u
ods
Ech(g)
moyenne s moyenne s~ moyenne S~ | moyemne -
25 20,8 1,4 27,5 | 1,6 33,5 | 0,7 18,2 0,4
12,5 20,6 1,6 27,5 | 1,4 31,8 | 0,3 20,2 0,4
5 17,8 0,7 31,5 | 1,6 25,4 | 1 25,3 0,5
R 21,5 1 25,8 | 1,2 23 0,4 27,1 | 1,2




Annexe VIIT : Variation de l'analyse granulométrique du sol en fonction

du rapport sol

eau

pour 100 g de sol)

Conditions : 20kHz, 60 W , 15 mn

et pour trois poids d' chantillon (en g

20-50 u 2-20u < 2w

S~ | moyenne S~ | moyerme 6§~ | moyenne 6"
% 17,8 | 0,7 31,5 | 1,6 25,4 1 E 25,3 | 0,5
z 17,9 |o,2 30 0,9 25,3 0,7 | 26,9 | 0,3
2 16,7 | 0,8 29,1 | 1,4 23,8 0,7 | 30,1 | 1,2
R 21,5 1 25,8 | 1,2 23 0,4 | 27,1 1,2
Echantillon : 1-2,5 g
Frac > 50u 20-50. 4 2-20 ¢ ‘< 2u
tions
% moyenne 6 moyernne S moyenne 6~ | moyenne s
% 20,6 1,6 27,5 | 1,4 31,8 0,3| 20,2 | 0,4
- 21,1 | 1,9 27,4 | 1,9 27, 1,3| 24,4 | 1,5
% 19,8 1,2 25,1 1,5 27,5 0,8 27,7 | 1,2
R 21,5 1 25,8 1,2 23 0,41 27,1 | 1,2




Annexe VIIT bis

Echantillon ¢ 25 g

5 50u 20-50 u 2-20 y < u
Es:._t]:i moyenne | s movenne s moyenne s moyenne G
Té‘ 0,8 | 1,4 27,5 1,6 33,5 0,7 18,2 | 0,4
% 24,7 1,7 24,2 0,7 | 28,2 0,8 | 22,4 0,2
% 27,2 1,1 21 0,8 | 25,5 0,3 | 26,3 0,3
R 21,5 1 25,8 1,2 | 23 0,4 | 27,1 1,2




Annexe IX : Variation des fractions granulamétriques du sol en

fonction de la puissance ultras

(en g pour 100 g de sol)

cnique appliquée

Conditions : 20KHz , 25,5 , 15m

Frac > 50 u 20-50 u 2=20 u < 2
(w) ' .
gaunige moyenne 6 | moyenne 6~ |moyenne & moyenne | S
45 21,1 0,4 26,4 0,9 31,2 0,5 20,6 0,9
60 25,1 1,7 24,2 0,7 28,2 0,8 22,4 0,2
75 23,6 3 23,1 2 28,7 0,9 24,6 o,1
90 21,2 1,5 25,7 1,5 28,1 1,1 24,9 1
agliatiqn o 5 4 13,6 | 3 17,2 | 0,3 3 0,3
15mn: .

R 21,5 1 25,8 1,2 23 0,4 27,1 .2




Annexe X : Evdolution des fractions granulométriques en fonction
du temps de dispersion ultrasocnique (en g pour 100 g

de sol)
s | 50 20-50 ¥ 2-20 ¥ <2u
N .

o 95,0 | 0,3| 2,0 05| 25 |o7]| o5 |0
5 35,9 | 3,8| 19,3 1,3 | 34 1,6 | 10,8 1,1
10 28,3 | 3,3| 21,7 2,4 | 33,7 | 11 | 16,3 1,1
15 25,8 | 3 23,2 1,7 31,2 | 1,2 | 19,7 |o,8
20 26,8 3 21,7 2,5 | 29,4 1,1 |.22,1  |o,9
30 24,6 | 1,2 23,4 0,9 27,6 | 0,9 | 24,3 o,'s
R 21,5 1 25,8 1,2 23 0,4 | 27,1 |1,2

Conditions de dispersion :
45w 4, 25g % ¢, 20 kHz.



Annexe XI : Teneur en carbone et en azote, e& C/N du sol et de
ses fractions granulométriques (en g pour 100 d'échantillon)

,Carbone

£

Frac
“Ntions Zjnl:ler >50u |20-50m {2-20 1 |< 2w
U‘GS.\ .

O mn 14,3 13,9

5 m 10,1 3,5 24,2 24,5
30 m 9,2 1,1 26,4 28,5
Azote

NFrac g >50u |20-50u [2-204 | <2u
U?‘G entier
om| 1,6 1,5
5 m 0,8 0,2 2,5 2,4
30 m 0,4 0,05 2,1 2,1
C/N
A
Frac Sol
\tions entier >50 y 20-50 y 2-20 <2y
lus,
Omj. 89,1 9,3
5 m 12,4 14,6 9,7 10,4
30 m 24,1 22,8 | 12,5 13,6

Conditions de dispersion :

450 5 25 ; F ; 20Kz



Annexe XIT : Répartition du carbone et de l'azote du sol dans
les différentes fractions granulométriques (en %
du C et N total)

Carbone
Frac .| Sol - <
o | Soriep | > 50w |20-50u | 2-20w < 2w
1.8 N\
Om 100 87,0
TOTAL
5 m 25,4 4,7 | 57,5 18,5 106,1.
30 m 15,8 1,8 51 48,4 117
Azote
NI | sl 5y 2050 u| 2-20% [< 2
7.8 N entier
O mm 10 89
TOTAL
5 m 18,2 2,9 53,1 16,2 90,4
30 m 6,2 0,7 36,2 31,9 5

Conditions de dispersion:
45% , 258 1 7

; 20 kHz






