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INTRODUCTION

Quand il s'agit d'essayer d'expliquer un certain nombre
de phénoménes de transformation dans le sol, c'est le cas pour
les pH et les Fh, les mesures habituelles aprés prélévement,
méme celles dites "in situ" ne nous ont apporté que peu d'infor-
mations ; d'ailleurs la dispersion des commentaires dans la
littérature existante refléte bien cette insuffisance, d'oli
1'idée, fort simple que seules des mesures en continu en place
dans le sol nous permettraient peut-&tre de "voir" la chaine

des phénoménes, chaque maillon ayant son importance.

Les moyens technologiques actuels permettent de ré&soudre
ce problé&me (sur le plan de 1l'appareillage). Mais nous avons voulu
que cet outil ne soit pas une charge tant par son prix, que par
sa maintenance délicate qui nous &chapperait. C'est dans cet
esprit que nous avons entrepris la réalisation de 1'ensemble de
mesure décrit ici. Ce montage est suffisamment polyvalent pour
permettre, par extension, 1'utilisation d'autres capteurs, notam—
ment, au fur et 3 mesure de leur mise au point, d'électrodes
spécifiques d'ions; les mesures s'&tendraient ainsi aux problémes

1iés & la salure des sols,

Un premier travail en laboratoire (LOYER-SUSIMI 1976) nous
avait rassuré quand 3 la tenue des capteurs dans un sol gorgé
d'eau, le but du montage &tant d'effectuer des mesures sur des
sols hydromorphes. L'appareillage que nous décrivons ici est
installé sur le terrain dans un sol hydromorphe & pseudogley
du Nord de la Tunisie depuis le 9-2-1977. La présente note
traite uniquement du dispositif mis au point, une seconde partie

sera ultérieurement consacrée aux résultats obtenus.



I = DESCRIPTION DU DISPOSITIF

1.1. - L'amplificateur

L'utilisation de capteurs & trés forte résistance interme . = -~

oblige i avoir recours & des amplificateurs ayant une résistance

d'entrée d'au moins 1012Q, il est aussi souhaitable que le courant .

de mesure soit le plus faible possible. La technique des circuits

intégrés i pratiquement résolu ce probléme d'une fagon élégante.

Nous avons choisi un amplificateur opérationnel de marque anglaise -

(ANCOM LIMITED), mod&le 15 A.7, prévu par le constructeur pour

une application possible dans les mesures de pH.

_15v| Fig. 1 : Schéma
de principe

<l

10RQ
40KQ

nti " 1lage"
anti "verrouillage A

coax.

=15V

+15V

—y OV

entrée du | \\\\
signal - : \\\\\ \\\\\ \\\\ \ ﬂﬁj
N NN N\ iil

i \ \ Y \ Al
A MANCOM 15 A-7, \ |

I e o ————
Electrode

référence

Fig, 2 : Schéma
du circuit imprimé
(échelle l/l)




Caractéristiques du 15 A.7

- tension d'alimentation-i 15 volts, avec un courant de repos
de 1'ordre de 7 mA
-~ influence de la tempé&rature 100uv/C°
- résistance d'entrée 101%ohms
= courant de mesure 1 pA
-~ tension de sortie % 10 volts
courant de sortie * I0mA
courant parasite 20 p.p. (en uV) pour un courant de 10 1y
Cet amplificateur est un modéle classique & shopper.
S8'il existe actuellement des modéles plus élaborés, aux per-
formances plus sévéres, leur emploi ne se légitime pas pour notre

utilisation.

Les capteurs (pH, pX) développent des f.&.m. importantes mais
avec des résistances de source trés fortes; nous avons adopté un
montage transformateur d'impédance, sans inversion ni gain de tension
(suiveur) malgré le risque de "verrouillage" de la tension de sortie
(latch-up) dont nous: nous sommes protégés avec une résistance de
40K sur la contre réaction et 40KQ sur le circuit d'entrée (fig.l et 2) dans
ces conditions la résistance d'entrée de 1l'amplificateur est voisine
de 10*Q ; 1'utilisation d'amplificateur ayant une résistance aussi
importante exige de trés grandes précautions d'isolement (isolants
3 base de Téflon). Le module amplificateur est monté sur un circuit
imprimé verre-epoxi ; 1l'ensemble disposé dans un coffret em cuivre
assurant le blindage - noter que le module n'est pas soudé sur le
circuit mais emboité sur des traversées Téflon -~ Un anneau de garde
important entoure l'entrée de la bornme “chaude", cet anneau réunt le
blindage du coaxial 3 la sortie. Cette précaution classique permet
d'éliminer les courants parasites véhiculé&s par le blindage du cable
coaxial - sur la sortie se trouve une résistance variable pour adapter
le courant aux valeurs de 1'appareil de mesure - une tension d'oppo-
sition est appliquée en sortie afin de pouvoir dé&caler 1l'origine (fig.3).
Cette tension est fournie par une pile de 1,5 V et un potentiométre
10 tours de 10002 . La stabilité s'est avérée suffisante, il faut
néanmoins surveiller l'usure de cette pile; (dans un prochain montage
nous comptons utiliser un circuit intégré régulateur de temsion

-AD580 Analog-Devices, alimenté par une pile de 4,5V). L'amplificateur



est alimenté par 6 piles de 4,5V montées en série, avec um point 0

médian.

NMous remercions ici particuliérement C. ZARDINI, Professeur
d'électronique 3 la Faculté des Sciences de Tunis, dont 1'aide nous

a été trés utile dans la mise au point du circuit amplificateur.
t
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1.2, - L'enrggistreur

Il s'agit d'un appareil de type micro—ampSremétre & cadre mobile,
de déviation totale de 1'échelle pour 100pA et de résistance de 10002,
avec un systéme d'enregistrement par frappe de 1'aiguille sur un papier
auto—inscripteur. La largeur du diagramme est de 50 mm, le défilement
du papier "vitesse fixe", environ 1| mm 3 la minute, suffit 3 donner des
traits verticaux visibles. Cet appareil trés simple et bon marché est
néanmoins remarquablement fiable, précis et fidéle, il fonctionne sur
12 volts continug,avec nos réglages 10 mm représentent 100 mV, on
apprécie trés bien 5mV. En modifiant la résistance disposée sur la
sortie de 1'amplificateur on peut (pour les &lectrodes spécifiques)

avoir 50 mm pour 100 mV.

1.3, -~ Les €lectrodes

- L'électrode de platine

Elle est constituée par un fil de platine de | mm de diamdtre d'une
longueur d'environ 15 3 20 mm. Elle est fixée dans un tube de verre
retréci 3 son extrémité, la fixation se faisant avec de 1'araldite.

Le contact platine-fil &lectrique se fait avec du mercure.

(*) Esterline Angus (vente en France par INDELCO)



Cette Electrode a &té soigneusement polie avec de la terre

d'infusoires et contrdolée par rapport 3 un tampon trés stable ¢

tampon de MICHAELIS - solution 0,003 de ferrocyanmure de potas-

sium et 0,003 de ferricyanure de potassium dans du chlorure de
potassium 0,1M, A 25° sa valeur est de +0,430 volt par rapport
3 1'@lectrode d'hydrogéne.

~ L'électrode de sodium

Cette élactrode sensible aux ions sodium est du type 3 boule de
verre (1). Sa réponse est sensiblement de 55mV par pNa, ses condi-
tions d'emploi sont comme pour les autres électrodes pH>pNa + 3

Un exemplaire d'une &lectrode identique a &té maintenue 1 an dans
un monolithe de sol, et les contrdles ont montré qu'elle avait con-

servé ses propriétés quoiqu'elle soit devenue un peu plus inerte.

- Elélectrode de pH

Type classique en verre, il s'agit cependant d'un modé&le dit & haute
solidité (2) avec remplissage interme donnant une f.&.m. O pour un
pH de 7. En réalité il existe toujours une léggre différence en plus
ou en moins par rapport i cette valeur (de 1'ordre de 10-20 mV)

qu'il faut prévoir de rattraper.

- L'électrode de référence

Du type calomel, KCl saturé qui est une des formes les plus stables.
Elle est du modéle 3 tré&s faible diffusion - & 25° sa f.é.m. par

rapport 3 1'électrode de H2, vaut + 245 nV.

(1) mod&le METROHM EA 109
(2) modéle TACUSSEL



2 = EXPERIMENTATION AU LABORATOIRE SUR MONOLITHE DE SOL

Afin de s'assurer de la fiabilité de 1'appareillage de mesure
et de la stabilité des capteurs, nous avons expérimenté pendant
quatre mois au laboratoire 1l'ensemble automatiﬁue sur un monolithe
de sol hydromorphe prélevé en Tunisie septentrionale et que nous

avons soumis 3 un régime d'humectation et de dessication.

2.1, - Equipement du monolithe

Le monolithe est constitué par un parallélépipéde en
armodur dont une face est transparente (voir photo N° 1), il
a ! m de haut avec une section carrée de 0,30 cm.
Le sol a &té prélevé en place, taillé & la dimension de
la caisse, il repose au fond sur un lit de cailloux permettant
un drainage.
~ Sur une des faces latérales il y a 3 trous de 40 mm de
@ disposés 3 3 niveaux & égale distance, ces trous
bouchés serviront & faire des prélé&vements de contrdle
et des mesures.
- Sur l'autre face latérale se trouvent en haut et en bas
2 trous de 40 mm de @ par oli ont &té introduits des blocs
de plitre pour suivre 1'humidité et un trou central de
10 mm de ¢ pour introduction de la sonde de température.
- Sur la face avant se trouvent fix&s, i trois niveaux
sensiblement & &gale distance, les capteurs pour pH,
€lectrode de Pt, électrode de référence, et pour le niveau

du bas une électrode de verre spécifique des ions sodium
(fig. 4).

<—40mm>

POP D

Fig. 4 - Disposition des capteurs

1 Electrode de platine
2 Electrode référence
3 Electrode de pH

4 Electrode de sodium

TFig.5~ En coupe, dispo=~
sition d’une &lectrode




Les capteurs ont &té fixés par 1'intermédiaire d'un raccord
coulissant 3 vis Sovirel ce qui permet ainsi de pouvoir les remplacer
le cas échéant , et de faire des contrdles. La partie active des
capteurs se trouve disposée 3 peu prés au milieu de la masse du
monolithe.

Un pré-trou a été fait, 1'électrode mise en place et 1'inter-
valle libre comblé avec une bouillie de la terre retirée lors de la
confection du trou.

Les capteurs sont tous en position légérement inclinée vers le
bas afin que les liquides de remplissage des Eélectrodes soient bien
au contact (fig. N° 5) avec le contact intérieur.

A chaque niveau se trouve un tube de verre, terminé par un poreux
de diffusion assurant par 1'intermédiaire d'une solution 3M de KCl, le
contact avec l'€lectrode de référence commune aux trois niveaux.

Les capteurs sont réunis 3 1'amplificateur par des c@bles blind@s.

Le signal provenant de l'amplificateur est envoyé 3 un micro-
ampéremétre enregistreur.

"L'interrogation” des &lectrodes se fait selon un rythme choisi
par 1l'intermédiaire d'un programmateur et fonction du type de traitement

auquel on soumet le monolithe.

2.2, - Comportement des &lectrodes

pH : Aprés 2 mois de fonctionnement nous avons commencé des
vérifications en débranchant les &lectrodes du systéme d'enregistrement
et en les connectant 3 un millivoltmétre extérieur. Il y avait entre
les 2 méthodes des différences de 0,5 unité pF au maximum. Nous nous
sommes aperqus que ces différences provenaient de la dérive
du décaleur d'origine dont la pile avait faibli.

Certaines valeurs, horizon supérieur et milieu, nous ont paru
"anormales" (supérieures & 7). Nous avons ouvert les trous latéraux et
enfoncé des électrodes neuves les mesures se faisant avec un appareil
indépendant du systéme d'enregistrement; par exemple pour le milieu
nous avons trouvé 5,6 au lieu de 7,6 &, enregistré. Les &lectrodes en
place ont alors été sorties, contrdlées, reconnues bonnes, remises en
place en les enfongant un peu plus, nous avons alors trouvé, comme pour
les trous latéraux, de méme niveau, la valeur 5,6. Cette anomalie &tait

due 3 un défaut de contact de 1'E€lectrode avec le sol du fait d'un léger



retrait dG 2 la dessication. C'est un point important 3 surveiller.
Des expériences de réhumidification aprds un long temps sec,
nous ont montré que les €lectrodes suivaient bien les variations

et vite,.

Eh : Les mé@mes vérifications ont &t& faites, et 3 part le
phénoméne de dérive du décaleur d'origine, les valeurs enregistrées
et mesurées sur un appareil indépendant Etaient identiques.

Les mesures faites sur les trous latéraux é&taient &galement
du méme ordre, mais longues 3 s'&tablir, ce qui met en &vidence
1'extréme difficulté d'avoir des mesures comparables lors de prospec—

tion sur le terrain ol les mesures sont faites rapidement.

pNa : Nos informations sont tr&s incompl&tes et ne se sont
bornées qu'd vérifier la tenue de 1'électrode avec un long temps

d'enfouissement,

Arrét de 1'expé@rience

Aprés 4 mois dans le sol les électrodes ont &té sorties, et
chacune contrGlée soigneusement dans des tampons connus.

Les Electrodes de pH - Eh et pNa avaient conservé parfaitement
leurs caractéristiques de départ, avec cependant une certaine inertie
de réponse pour l'électrode de pFa (mais il s'agissait d'une &lectrode
ancienne au départ).

Aprés cette expérimentation l'ensemble de mesure s'est donc

-

avéré fiable et prét i @tre transféré sur le terrain.



Photo n® 2 - Vue
générale du
dispositif

Photo n°® 1
Monolithe expérimental
(100 x 40 cm)




3 -~ UTILISATION SUR LE TEPRAIN

La station de mesure a &té installée sur un sol hydromorphe & pseudo-
gley salé en profondeur différencié sur alluvions acides en Tunisie sep-
tentrionale dont nous connaissons bien les caractéristiques générales mais
dont les variations, liées & un régime d'hydromorphie trés temporaire sont

impossibles 3 saisir par les méthodes traditionnelles de mesure du pH et du Eh.

3.1, - Le so0l

Une fosse de deux métres de profondeur a &té ouverte dams le
tiers inférieur d'un versant ot le sol hydromorphe est particuliérement
bien typé et les horizons parfaitement différenciés. Nous avons choisi

trois niveaux d'interrogation du profil :

niveau 1 - 40 cm : horizom A2 blanchi par la circulation de la
nappe latérale sur le plancher argileux

niveau 2 - 100 cm : horizon ocre (B)gz‘-a pseudogley

niveau 3 - 180 cm : l'horizon gleyifié (B)G trés argileux situé

au~dessus du matériau srgileux originel.

Les électrodes ont &té implantées 3 20/25 cm de profondeur dans
la paroi latérale du profil soumise 3@ la dynamique latérale du versant
et non perturb& par 1'ouverture de la fosse, avec la méme technique qu'au

laboratoire.

3.2, - Les liaisons électridues

- La réunion des &lectrodes de pH et p¥Na 3 l'amplificateur pose
un probléme sérieux d'isolement, notamment pour la partie enterrée ; le
cdble coaxial est protégé par un tube de polyvinyl, qui est lui-méme
protégé par un tube de PVC du type de ceux utilisés pour les installations
électriques intégrées dans les magonneries. La liaison avec 1'&lectrode
est soigneusement enduite d‘'araldite (fig. 6). On n'insistera jamais
assez en disant que c'est dans cette partie du montage que se situent
les plus grands risques de pannes ; le c@ble coaxial actuel est du
type FX2, mais il est nécessaire de prévoir l'utilisation d'un c&ble
anti-signal, type FILOTEX CAS 250-22 isolé Téflon, adapté 3 ce probléme.

Les connexions sur le hoitier d'amplificateur sont du type U.H.F.

riche en isolant Téflon.



<:::::j)E1ectrode de pH
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f£fine
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tube rigide ~
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Fig. 6 DE&tail de la liaison des &lectrodes

- Les électrodes de platine sont réunies avec du fil

électrique ordinaire, avec la m@me protection extérieure que le’

cable coaxial.
La liaison de 1'@lectrode référence est faite avec du

tube de polyvinyl de 10 mm de diamétre, valeur & respecter si

1'on ne veut pas avoir d'interruption par des bulles. La diffusion‘l;f;ﬁ;f%~
au niveau du sol se fait par 1'intermédiaire d'un tube de verre -

muni 3 son extr@mité d'un fin canal garni d'une méche d'amiante. .

L'installation terminée la tranchée est soigneusement
rebouchée en respectant la succession des horizons de départ.

Les liaisons &lectriques ont de 4 3 6 m de long selon la o
profondeur d‘'interrogation. Le coffret contenant 1'ensemble enregis?v >
treur, amplificateur, programmateur est installé dans un petit N

batiment de protection oil abontissent toutes les liaisons.

Le point qui doit 8tre particuliGrement soigné est celui
de la fixation des électrodes, nous ne pouvons dire quelle sera la
durée de la tenue dans un sol trés humide. L'installation en place

 fonctionne sans anomalie depuis 4 mois.

3.3, - LaAprogrammation

Les €lectrodes sont interrogées automatiquement dans' un ordre‘f
- toujours identique en employant un programmateur i cames (1) reglables.

Chaque interrogation dure 3 minutes, temps qui permet d'avoir un t?ait R

(1) Mod&le 220-1 de CROUZET-FRANCE.
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d'enregistrement suffisamment visible.

Le schéma de programmation est le suivant :

PH(‘) - PH(Z) - PH(B) - pNa(B) - Eh(l) - Eh(2) - Eh(B)

Un espace de temps est prévu entre chaque interrogation pour bien

individualiser les traces sur l'enregistreur.

La mise en route de chaque cycle complet d'interrogatioﬁ es£ ; '
commandée par un second programmateur, plus petit, permettantbdeféhdiéwlv
sir les interrogations toutes les heures, 6 heures, 12 heures ou S
24 heures. o p

Les programmateurs fonctionnent avec des moteurs synchroneéuf   ;
alimentés en 12 volts continu - synchronis& par un montage élect:oth f
nique. ;  ‘”>i

Les contacts du programmateur commandent des relais i trés“hautv,
isolement (>101%Q) qui coupent les circuits d'électrode. Lc blindagé L
du coaxial est &galement coupé.

L'enregistrement n'est mis sous tension que quelques minutes ‘
. avant le d&but d'un cycle de mesure. |

L'amplificateur reste constamment sous tension.

3.4. - Le fonctionnement

L'hygrométrie est mainterue basse

. CETYTITTOL U | L'ensemble de 1'appareillage : ampli-
< % % g .fi i »#~~ & . ficateur, programmateur, enregistreur,
vkﬁ {‘ ﬁ iw ] i i ﬂ~~— ; est réuni dans un coffre en bois &
« ﬁ“"} i . } fermeture &tanche (photo N° 2).
oo ?..%NEY -
T

avec du silicagel. L'inscription des

mesures est visible sans ouvrir la

"q ! boite. Les commandes &lectriques sont

g accessibles également i 1'extérieur.

“J“‘? j L'alimentation électrique se fait &

'|'i ' partir de deux accumulateurs de 12
volts.
L'engsemble ne nécessite pratiquement

pas de surveillance, si ce n'est

-

d'avoir 3 changer réguliZrement les

) . piles d'alimentation de 1'amplifica-
Fig.7 - Exemple d'enregistrement.

teur et de la tension d'opposition,
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Photo n°® 4 - Vue
intérieure du
dispositif

Photo n® 3 - Les
électrodes en place




- 15 -

et de choisir la programmation.

Des contrdles sont fait réguliéremengg’ils consistent d'une
part i déconnecter les &lectrodes au niveau de l'amplificateur et &
connecter une &lectrode extérieure immergée dans un tampon pH 7
afin de vérifier que la position f.&.m. C n'a pas varié, d'autre part
a4 contrdler la réponse des capteurs sur un appareil de mesure indé-
pendant (pHFmétre - millivoltmétre Portatest). Sur 1l'exemple d'enre-
gistrement ci-dessus datant du 27.4,1977 on peut lire de haut en bas :

- le point z&ro (pE 7) OmY, calé & -300/+200 mV

- le pH (1) = - 10V (pH 7,2)

-~ le pB (2) = + 130mV (pH 4,8)

- le pH (3) = + 165mV (pH 4,4)

- le pMa (3) = +165mV

- le Fh (1) = + 175mV (par rapport & l'@lectrode de ré&férence)

- le Eh (2) = = 10mV " " "

- le Fh (3) >-300mV " " "

Signalons que le régime hydrique du sol &tudié est réguli@rement
suivi 3 1'humidinétre & neutrons, type SOLO, du C.E.N. de Cadarache,
au moyen d'un tube mis en place verticalement 2 70 cm des capteurs.

Un relevé de température est également effectué manuellement

grace 3 un couple chromel alumel installé au niveau 1 du sol (40 cm).

CONCLUSION

Nous n'ignorons pas que les &lectrodes ne sont pas utilisées dans
des conditions parfaites mais c'est le lot inévitatle de telles mesures.

La température n'est pas toujours connue avec certitude.

I1 peut se former des dépdts sur les &lectrodes créant des micro-

milieux.

Pour le type d'électrode sodium utilisé nous sommes, dans les condi-

tions de pH de profondeur du sol &tudié (pH=4), 3 la limite de réponse

correcte avec une concentration de 1'ordre de pNa = 1(10 ! Na). A ces

bas pH, les interférences peuvent devenir importantes de la part des

ions H' , Nous pensons utiliser des &lectrodes spécifiques répondant

a des pH plus bas.

Néanmoins notre but n'est pas d'obtenir des valeurs absolues, mais
beaucoup plus d'essayer de mettre en évidence des variations qui vont dans

le sens des phénoménes.
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