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Bassin minier de Provence

Séminaire-Bilan des travaux de ’'OHM BMP sur les terrils du Bassin Minier de Provence — 7 décembre 2015- Aix-en-Provence




Contexte

“*Typologie et fonctionnement des sols enrichis en lignite du bassin minier
de Provence

“*Projets concernés:

& These Mélanie Clouard: Sols des terrils de Provence : étude des parameétres
biologiques et physico-chimique impliqués dans leur intégration environnementale
(co-direction Criquet/Keller)

“OHM BMP — LiterPro 1: Le lignite des terrils de Provence :
Caractérisation spectrale et influence sur la qualité de la
La matiere organique et les fonctions microbiennes des sols

“OHM BMP — LiterPro 2: Le lignite des terrils de Provence :
Spatialisation et influence sur les activités microbiennes des sols j.

ssEtude de l'influence du lignite:

%, Processus de pédogenése
& Caractéristiques physico-chimiques des sols
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Profil de sol — Terril Armand

& Expression des activités microbiennes Cadolive {13). Photo S. Criquet




Contexte

** Problematique

*» Impact du lignite sur les propriétes pédobiologiques:

& connaissances incomplétes

Objectifs
s Définir des indicateurs d’abondance du lignite

+» Spatialiser la distribution du lignite et son impact
sur I'activitée microbienne d’horizons A

& cas du terril Armand

¢ Etudier plus finement 'effet du lignite sur les
fonctions microbiennes et la croissance végetale

Y mésocosmes




Sites d’étude

‘Terrils et occupation du sol

* Ville repére pour I'étude
[ Contour des 17 communes du FIBM

Emprise des terrils recensés par CdF
Occupation du sol (CLC, 2006)
Aire urbaine et péri-urbaine
I Site industriel d'extraction ou de dépot
Surface agricole
" Forét ou espace semi-naturel

Surface en eau
Altitude (m)

- 1136

\ i a
éﬂ \ Systeme de référence spatial : RGF93 - Lambert 93 (EPSG 2154)

» /
Sources : IGN, Corine Land Cover,Charbonnagen de France - BRGM
¥V Crédits : OHM BMP (CNRS FR 3098 ECCOREV), novembre 2013.
\, 2)'} J’ Réalisation : M. Maignan, M. Clouard (CNRS UMR 7263 IMBE)
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* Augmentation des volumes des terrils d’Est en Ouest:

+» Pendage / Profondeur des veines
s Mécanisation des techniques d’extraction




Matériels et méthodes

Institut des pec-l-r-opoie
* =, . i ciences Moléculaires
¢ Qualite de la MO : N . de Warseitl

UMR 6263

%, SS 13C CPMAS NMR apres traitement HF
% SPIR + régressions PLS
%, A 14C : C-lignite vs C-récent

+ Fonctions microbiennes

% Enzymes de recyclage CNPS

® [3-glu: B-glucosidase (C)

® ArylS: Arylsulfatase (S)

® PhoA: Phosphatase acide (P)
® AryIN: Arylamidase (C, N)

® FDL.: Lipase (C)

® FDA: Estérase (C)

® Diversité fonctionnelle Biolog

% Respiration basale

® CPG, OX|TOp ) (Photos S. Criquet)




% Signhatures spectrales du lignite

f
Hely d’Oissel |
Gardanne |

100

Urweathered lignite

R
Qutcrop lignite 200 150 100

% 2 pics principaux:; ssLignite de I'affleurement
(Kirbon)
& Aromatic C (128 ppm)
%, Altération importante
% Alkyl C (31 ppm) _du pool des alkyl C

% Lignites des mines sont
identiques




Signhatures spectrales des sols — Affleurement de lignite de Kirbon
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Soil
with lignite

Soil profile
without lignite
Soil horizon Ratio A coT C/N
Without lignite
(-) A 7,2 19,2
(-) A/C1 6 21,2
(-)c1 5
(-)c2 , 4,8
With lignite —
(+) A @ 8,9
(+) A/C1 0,78 8,4

Clouard et al. A P

Clou B s S (+) C (25) 73
Lignite vein AlkC+ AroC

N'43°25.602' E 005°39.754" (Fuvelian) 0_AIk C + carboxyl C

(not to scale)

Limestone
(Inferior Campanian)




Signatures spectrales des sols - Les Molxs (Collevieille)

C & N (post HF)
% C
1,97

5,51

10,5

A mesure que I'on dévale la pente....

o0 %C
s 1 % en Alkyl-C et en Aromatic-C
s 1 récalcitrance du C

s 1+ signature spectrale du lignite

Gradient de signature en lignite:

® Substrat plus léger ?
® Substrat plus lessivable ?
@ Stériles plus appauvries en lignite
au sommet ?
‘ f I\ A J ‘\ ® Meilleures techniques d’extraction ?
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Résultats

C & N (post HF)
% C C/N
11,6 31

 Signatures spectrales (30 et 128 ppm) caractéristiques
d’'un enrichissement en lignite, similaires aux Molxs. 18,2 44

1 % en C, Alk-C et Aro-C au pied du terril




Terril Armand:

Spatialisation de la qualite de la MOS
®
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Sur la pente du terril:
ssForte hétérogenéité spatiale de la qualité de la MOS
+ Certains échantillons sont enrichis en Aro-C (lignite)

s+ D’autres non...




2. Spatialisation - Echantillonnage du terril Armand

0 40m 80m 120m 16Orn>
O
O . A ENEmn 1 Mveau 4
K K K[ KKk Kk K | Kk Kk Kk K K K KX X (haut du
Composite 1 Composite 2 Composite 3 Composite 4 L terril)

e . i — ——— —— — L
Composite 5 Composite 6 Composite 7 Composite 8 .

u
[ ]
L]
LJ
L4
L4

L4
L4

30— —F—F—F— T —*x—F—*k—*— | —x—*—*—F | Niveau 2

m S, Composite 6 Composite 7 Composite 8 Composite 9 *
45 . ¥ ¥ ¥ Niveau 1 _, o’
m 8 - 5 E - E : (bas du terrtl) N
Es:ham‘ullon 10 Echantillon 11 Echantillon 12 e[
M. Clouard
2013

¢ Echantillons composites (19): analyses RMN; SPIR; modeles PLS

s Echantillons individuels (57): SPIR; FDA; spatialisation




C aromatiques (predits)
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= Effet négatif de I'enrichissement en C-Aro sur I'activité FDA du terril (13)



Résultats

¢ Et sur les autres variables microbiennes??
Décomposition de la variance : Diagramme de Venn

. Résidus

Effet net des propriétés
. physico-chimiques
Effet net de la qualité de la
MO

Interactions

s Effet significatif et majoritaire de la qualité de la MOS
 Effet le plus souvent négatif sur I'expression des fonctions microbiennes
s Ex: RLM Arylamidase (protéase)

p-coefficient

R? ajusté
Physico-chim

- Index

. R? ajusté
aromatique

C phénoliques C Carboxyles

Arylamidase  -1,14%  1,12*  -0.44 086~ M 013 |




Spoil heap
& comirols Spoil heap

Multivariate Muoltrvanate  AryIN ArylS EBFH Glu APH L AWCD
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Figure 63. Partitioning of the variance in the response data (microbiclogical) into the
contribution of the two subsets of environmental variables (ie. pedological and “C NMR
guality) on the whole (heap and comtrols) and the reduced datasets (heap only) and on each
individual microbial variable (heap only). Letters refer to the fractions of variance partitioning
(see Figure 53). =** P < 0.001; ** P < 0.01; * P < 0.05; - P = 0.1; ns: not significant. % of variance
refers to the value of adjuted-R’ which can be negative. Negative adj-R’ can he ignored
{considered as null) for the interpretation of the results (Borcard and Gallet, 2011).




Résultats

+» Fonctions microbiennes : KIRBON

B-glucosidase

Depth (cm)

Without lignite

—a— With lignite

Arylsulfatase

20 30 40 50

Acid phosphatase
10 20
Activity (mU.g'DW)

Activity (mU.g'DW)
=

Depth {cm)

Without lignite

Without lignite
ithout ligni —a—With lignite

—a— With lignite

= Patrons de distribution identiques pour toutes les enzymes

Sol (-) lignite

Distribution « classique » fonction de la qualité
et de la disponibilité du C org

Sol (+) lignite
Distribution « pas classique » fonction de la
présence du lignite

= Effet négatif du lignite

® Enrichissement en C récalcitrant plus
difficilement métabolisable

® Inhibition des enzymes microbiennes? I




+Origine de l'effet négatif de la présence de lignite sur les activites microbiennes

& Physiologique ? % Dilution du COT par un C inerte ?
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& Effet « masquant » du lignite sur le lien fonctionnel entre COT & activité enzymatique

& Lignite semble étre un matériau inerte

Impact of lignite on pedogenetic processes and microbial functions in
Mediterranean soils (2014)

M. Clouard <, S. Criquet ®, D. Borschneck €, F. Ziarelli ¢, F. Marzaioli ¢, J. Balesdent f, C. Keller &*

GEODERM A




Résultats

Influence de doses croissantes en lignite sur les
fonctions microbiennes et la croissance vegetale:

une étude en mésocosmes

~ i




Résultats

Enrichissement des sols temoins « Armand »
avec des doses croissantes en lignite

4 modalités:

e Témoin (T) : 100g de COT Kg sol

= Apport de lignite (Hely d’Oissel) ;

Maturation

e Modalité 1 (M1) : COT a 150 g.Kg de sol 1mois
.\ . 15°C

e Modalité 2 (M2) : COT a 200 g.Kg de sol

e Modalité 3 (M3) : COT a 2509.Kg* de sol

40 mésocosmes plantés avec du blé (4 modalités*10 répétitions)
20 mésocosmes non plantés (4 modalités * 5 répétitions).

37 j de croissance




Quelgues résultats

Biomasse aérienne Biomasse racinaire

0,012
g 001

v

a

d '|' a a
T E 0,008
% 0,006
| g
» 0,004
a A
i =
S k: 0,002
0 T T | | 0
T ML M2 M3

Modalité

= Aucun effet du lignite sur la croissance du blé




Respiration basale

Phosphatase

o
o

Mg CO2-Cfg solfheure
o Y T A I R - -

I -

-

omM3 T ‘ M1 M2

or oM1 OmM2

Non planté Planté
Modalité

3
b
c
b
c I |
OT‘DI'\-'Il‘OMZ‘DMS T|M1|M2|M3

Non planté Plante
Modaltié

s Effet négatif du lignite

» Effet négatif uniquement par dilution ?

& Pas si évident...

Pas de proportionnalité entre la

dilution du Cvég et les activités enzymatiques

W% perte Cvég /T
W% perte PHO /T




Résultats

* Approche multivariée

Non planté

ENZYMES

Planté

% Effet négatif du lignite:

& Adsorption des nutriments, des
enzymes?

++ Effet dose

¢ Effet négatif du lignite
s Pas d’effet dose

¢ Effet rhizosphere atténue I'effet dose ?

20,




Conclusions Perspectives

% A14C: seule méthode permettant de quantifier exactement le lignite
= Méthode tres colteuse pour une utilisation en routine

* RMN + SPIR : bon compromis pour spatialiser la qualité du C et I'enrichissement
en Aro-C (lignite)

= Necessité de modeles plus robustes + bases données élargies
ssLignite: substrat inerte ou labile ?
= Necessité d’approfondir:
@® ses capacités d’'adsorption et d’inhibition des fonctions microbiennes
® son potentiel de degradation par les microorganismes

® les relations fonctionnelles lignite/rhizosphere/microrganismes

& Especes végétales plus représentatives des terrils
% Sur des temps plus longs
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< Qualité de la MO : .
%, SS 13C CPMAS NMR apres traitement HF

RMN SOLIDE DU '3C ('3C SS CPMAS NMR)
.

OH OR  Ammsiges C Alkyles
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Abc-tiarseiie
Unive preitd

C Méthoxyles
(50-60 ppm)

C O-Alkyles
(45-110 ppm)

C Aromatiques
(110-140 ppm)

C Phénoliques
(140-160 ppm)

C Carboxyles
(160-220 ppm)
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5. Quantification du lignite dans un sol méditerranéen : isotopie du 4C

A tc (%.,)

| IIIA/IIC _ 228 4

gnite de la veine
affleurante :

_ =, -970,1 %o et -984,1 %o
Valeur's Compar’ables a W A e KN 1 ST e A SO

d'autres sols méditerranéens Lignite allemand : -996 %e.
(Elzem et Balesden‘l' 1995, SSSAJ‘ ) (Chabbl et al., Orgamc geochemistry, 2006)

Le marquage |so1'op|que du 14C est la seule méthode actuellemeﬁt
qui permet de quantifier le lignite dans les sols

(Soutenance These M Clouard — 18 Décembre 2013)




