TECHNIQUE

L@ composifion des lifieres de poulef
de chair evaluee par |a spectroscopie
proche infra-rouge

Principaux résulfats issus
d’un projet national

RESUME

Au cours d'un projet national mulfi partenarial visant @ mieux caractériser les effluents d'élevage en France, il a 6t testé la possibilité d"utiliser I"outil ‘spectroscopie
dans le proche infrarouge” (SPIR) pour accéder  leur composition. Dans cet article, nous avons reporté les résultats dédiés aux litigres de poulet de chair, collectées
en métropole et @ la Réunion. Les échantillons ont été analysés pour déterminer leurs teneurs en matigre séche (MS), azote fotal (N) et ammonium (NNH4). Le
respect de procédures de collecte, préparation, conservation et analyses, communes aux différents partenaires, a permis d’homogénéiser les réponses analytiques.
Aprés homogénéisation des réponses spectrales des spectrométres utilisés (standardisation, suppression des interférences dues aux accessoires utilisés lors des
nassages des échantillons en SPIR), les modeles SPIR élaborés ont montré leur intérét pour caractériser le potentiel agronomique des litiéres a I'état frais. Parmi
les principaux résulfats, les modgles pour déterminer la teneur en matiére séche développés sur un spectrométre de laboratoire comme en bord de béfiment avec
un spectrométre portable sont aussi performants que les analyses de référence au laboratoire et peuvent donc étre transférés. D'autre part, le modéle développé
au laboratoire pour déterminer la teneur en azote des litiéres fraiches homogénéisées au broyeur alimentaire semble une bonne alternative aux analyses de référence
 son écart-fype résiduel de prédiction n’est que de deux a trois fois plus élevé que celui observé par ailleurs pour des lifiéres séchées et broyées finement. De plus,
méme réalisée sur un plus petit effectif, la caractérisation des lifieres @ I'état frais aprés une homogénéisation manuelle en bord de hatiment semble inféressante.
I"ensemble des modeles élaborés au cours de cette étude représente une alterative aux analyses de laboratoire généralement longues, chéres et utilisant des
produits souvent dangereux pour le manipulateur et |"environnement.
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1.0bjechfs

Les effluents d'élevage représentent 95 % des matiéres organiques utilisés
 des fins de fertilisation (amendements et engrais organiques) en France.
Leur nature et leur composition peut varier en fonction des systémes
d"élevage, des conditions de stockage ou des traitements post-collecte.
Méme s'il existe de nombreuses études sur le recyclage agricole des effluents
d"élevage en France, le besoin de connaissance sur leurs caractéristiques ne
se dément pas. Accéder a leur composition est d’un grand intérét pour les
outils d’aide a la décision pour la gestion des effluents d'élevage. La
Spectroscopie dans le Proche Infrarouge (SPIR) est un outil analytique qui
représente une méthode alfernative aux analyses de référence souvent
longues et coliteuses. La SPIR a été mise en ceuvre depuis plus de dix ans
pour évaluer la composition des effluents ; (Reeves and Van Kessel 2000,
Cozzolino et al. 2002, Tasistro et al. 2003, Dagnew et al. 2004, Bastianell
et al. 2007a, Bastianelli D. et al. 2010), mais cependant pas sur une base
nationale pour (toute) la France. Un projet national financé par le Compte
dAffectation Spéciale pour le Développement Agricole et Rural (CasDAR) a
alors éfé conduit pendant trois ans sous I'égide de I'ACTA, avec la parficipation
de seize partenaires issus d"insfituts de recherche, dinstituts techniques, de
chambres d"agriculture et de laboratoires d’analyse pour “Améliorer la
caractérisation des effluents d'élevage par des méthodes et des modgles
innovants pour une meilleure prise en compte agronomique ». Les trois
principaux effluents d'élevage en France ont été I'objet de ce projet. Dans
cet article, nous exposons les principaux résulfats de caractérisation par SPIR
de la composition dun effluent majeur de la filiére avicole en France : les
litiéres de poulet de chair.

Les objectifs de cet article étaient : 1) d"élaborer des modeles SPIR pour lo
prédiction des principales caractéristiques agronomiques des lifiéres de poulet
de chair en France, 2) de réaliser une étude de faisabilité de I"ufilisation de
'outil SPIR pour évaluer la composition des litiéres de poulet de chair
directement dans les bdtiments délevage.

2 Mafariels ef methodes

21.Nature, origine, collecte,
préparalion et analyses
spectrales des lifiéres
Afin de minimiser les risques de
problémes pouvant advenir lors
d"inter-comparaisons de résultats
analytiques, il a été porté une
grande attention au respect de la
méthode d’échantillonnage, de
conservation, de la préparation et
du conditionnement des échantillons
décidée collégialement.

Erance

211 Nature et composition des litiéres

Les fumiers de volaille sont constitués des féces déposées sur un support
carboné (itiére). Alors qu’en métropole ce dernier peut étre représenté par
des pailles de blé ou des copeaux de bais, & la Réunion, le support carboné
est représenté en quasi-fotalité par des copeaux de bois, trés majoritairement
de Cryptomeria japonica, ou bien d"autres “bois rouges” (bois exotiques de
menuiserie) ef frés exceptionnellement des cartons recyclés (un seul élevage).
Ces supports carbonés sont positionnés en début de bande et se trouvent
plus ou moins décomposés en sortie de bande.

Par rapport @ ceux de la métropole, les fumiers avicoles en sortie de bande
sont moins riches en éléments fertilisants @ la Réunion (tableau 1). Aprés
stockage, les différences s'estompent.

A'la Réunion, les fumiers de poulet de chair sont plutdt secs avec un taux
d'humidité variant de 20 & 50 % et les teneurs en matiéres organiques sont
plutdt élevées (environ 50%). Avec un rapport C/N compris entre 10 et
20, les fumiers de volailles sont considérés comme des amendements
organiques relativement matures (Chabalier et al., 2006).

212 Origine et collecte
En métropole comme @ la Réunion, les principales régions de production
avicole ont 6t ciblées pour collecter un total de 165 litiéres de poulet (LIT),
comme illustré sur la Figure 1.
m Tableau 1 — Teneurs moyennes en azote (N) fotal, phosphore (P205) et potassium

(K20) (kg,/t de produit brut) des fumiers avicoles, en sortie de bande et aprés stockage,
en Métropole et d lo Réunion (d"aprés Chabalier et al.,, 2006).

Réunion

Métropole

Les collectes ont été planifiées pour dtre réalisées immédiatement aprés
sortie des bandes de poulets et le plus rapidement possible pour ne pas
allonger la période de vide sanitaire avant le positionnement d'une nouvelle
bande de poussins.

m Figure T — Flevages avicoles (points verts) échantillonnés en méfropole (a) et d lo Réunion (b).
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m Figure 3 — Acquisition de spectres PIR dans les bétiments (surface des litigres ; résulfats non présentés dans cette étude) ou aprés
homagénéisation manuelle (exemple de droite illustré pour des fumiers de bovin, plus hétéragénes que les litigres).

[20]
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213 Prélévements

En tenant compte des particularités des batiments d’élevage (Bastianelli et
al., 2007a), le protocole de prélévement des échantillons de litigres de
volaille en bitiment élaboré lors de projets antérieurs (Rottatinti, 2010 ;
Rousseau, 2008) a été adopté pour ce projet. Brievement, selon la taille
des bitiments, il a ét€ constitué de 3 a 6 échantillons par zone caractéristique
(abreuvoir, mangeoire, dortoir, zone tassée par les passages de roues des
camions d I"enlévement) en veillant a prélever I'ensemble de la couche de
litigre. Ainsi, un bdtiment pouvait générer de 12 a 24 échantillons
¢lémentaires. A partir de I'ensemble des échantillons élémentaires, un
échantillon moyen (composite) a été constitué par bdtiment.

A titre d"illustration, @ la figure 2 sont reportées les différentes zones dans
un bétiment ol un cheminement s’opére pour réaliser les prélevements

individuels.

m Figure 2 — Zones de prélévements de litiéres de poulet de chair en batiment

(Rousseau, 2008).
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A = abreuvoir, M = mangeoire.
La zone tassée par les passages des roves de camion lors de I'enlévement
de lo bande est matérialisée par les hiichures en brun

Ventilateurs

214 Préparation et analyses spectrales
Chagque échantillon individuel a ét€ soumis @ une homogénéisation grossiére
manuelle dans un bac de 15 litres. Les échantillons composites ont été
constitués a partir des échantillons individuels par prélévement d’une aliquote
aprés mélange/retournement d la pelle d’un volume de 150 a 300 litres.
['acquisition des spectres sur le terrain n’a été réalisée qu'a la Réunion sur
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les échantillons individuels et les composites. Un spectrométre proche
infrarouge portable (LabSpec, ASD Inc., Boulder, CO, USA) équipé d'une
fibre optique (figure 3) a permis d"acquérir 10 spectres @ la surface des
échantillons homogénéisés manuellement. Les spectres onf été collectés
tous les Tnm, moyennés (32 scans par répétition) et enregistrés en
absorbance (log (1/réflectance)).

Que ce soif en métropole comme d la Réunion, les échantillons ont été
transportés rapidement dans un confenant réfrigéré pour éviter les perfes
d"eau et d’ammoniac. A réception au laboratoire, ils ont été homogénéisés
d 'ide d’un broyeur alimentaire (Dito K45 Electrolux) puis séparés en
2 dliquotes de 500 g. La premiére a été archivée en congélateur pour les
analyses d’azote ammoniacal a posteriori. La seconde a été utilisée pour
les autres analyses de référence et les mesures spectrales de laboratoire.

Chaque échantillon a ét€ scanné au spectrométre de laboratoire (« SPIR sur
fraishomogénéisé ») avant d'étre pré-séché a 40°C et broyé a 1 mm. La
matrice « broyé-séché » a ét¢ scannée au spectrométre de laboratoire (« SPIR
sur sec-broyé ») et utilisée pour réaliser les principales analyses chimiques
de référence.

Les données spectrales ont été collectées en réflectance tous les 2 nm
(gamme du visible et du proche infrarouge : 400-2498 nm) a I'aide de
spectrométres proche infrarouge @ monochromateur modéle XDS (Foss,
Silver Spring, MD, USA) pour deux partenaires (Arvalis et Cirad) et un NIRFlex
(Biichi, Flawil, Suisse) pour le LDAR. Les échantillons frais homogénéisés
ont été scannés @ |'aide d’une coupelle rectangulaire & fendtre en quartz
(10/5/5 cm) alors que les secs I'ont été dans des cellules circulaires (‘ring
cups’ de 5 cm de diamétre) au Cirad. Pour Arvalis et le LDAR, les échantillons
frais ont été scannés a I'aide de boite de Petri et de cristallisoir en verre
borosilicaté. Chaque échantillon a été scanné automatiquement 32 fois ;
aprés contrdle de la RMS (erreur spectrale), un spectre moyen est ensuite
enregistré sous forme du logarithme de son absorbance (log 1/R).

215, Standardisation des spectres entre laboratoires
Les spectres ayant été obtenus avec plusieurs appareils a |'aide d’accessoires
différents dont certains absorbent dans le PIR (boite de Petri et cristallisoir
en verre borosilicaté), il o été nécessaire de
standardiser les réponses spectrales des différents
appareils pour pouvair traiter les données sur la
méme base, les réponses étant différentes selon les
appareils (figure 4).

La standardisation a été réalisée en soustrayant
I"absorption par les contenants en verre utilisés par
Arvalis et LDAR, et par lo mesure des spectres de
cellules de référence scellées préparées par le Cirad,
sur fous les appareils (Ait Aissa, 2012; Thuriés et
al., 2012; Thuriés et al., 2013). Le fraitement des



m Figure 4 — Specires mesurés par les différents appareils sur un échantillon de référence.
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données (correction en X et Y, i.e. longueur d’onde et absorbance) a été
réalisé avec le logiciel Win-ISI (Infrasoft International, Port Matilda, PA,
USA).

215 S@lection de I'effectif
Cette premigre étape de standardisation a permis de regrouper I'ensemble
des mesures spectrales de tous les partenaires et de réaliser la sélection de
|'effectif permettant d'établir la liste des échantillons pour tous les partenaires

m Figure 5 — Analyse en Composantes Principales. Projection des spectres des
échantillons de fumier de volailles sélectionnés sur I'effectif total.

sur lesquels les analyses de référence ont été faites.

Sur lafigure 5, on observe une bonne représentativité de I'effectif de litieres
de volailles retenu pour le calibrage (points rouges), par rapport & I'ensemble
des spectres de Ieffectif total (points bleus).

22 Analyses de reference

Les mesures des humidités a 40°C (“échantillon partiellement sec” MS 40)
et a 105°C (MS105) ont été effectuées systématiquement sur tous les
échantillons. Les échantillons composites ont 1€ systématiquement soumis
aux autres analyses de référence. Seuls les échantillons élémentaires
sélectionnés sur la base de lo représentativité de la diversité spectrale (via
une analyse en composantes principales) ont été soumis aux autres analyses
de référence. Les teneurs en azote tofal onf été mesurées selon la méthode
de Kjeldahl, I'azote ammoniacal par distillation conformément au protocole
adopté par les partenaires.

1800 2000 2200 2400
longueur d'onde (nm)

23.Elaboration des modéles proche infrarouge

231 Traitements mathamatiques

Les spectres ont été pré-traités mathématiquement selon la
procédure ‘standard normal variate and detrend” ou SNVD (Barnes
et al. 1989) qui permet d'éliminer (ou de fortement corriger) 'influence
de lo granulométrie des particules sur le signal, et d"effectuer une correction
de la ligne de base (qui a tendance a dériver lors de I'acquisifion des spectres).
Les spectres ont été transformés par traitements mathématiques a I'aide du
logiciel Win-Isi (Infrasoft International, Port Matilda, PA, USA) : dérivée
seconde calculée sur 5 points.

232 Calibrages [« calibrations »)

'étalonnage (calibrage) des paramétres étudiés a été réalisé en utilisant lo
méthode de régression des moindres carrés partiels modifiée (mPLS) (Shenk
and Westerhaus 1991) a I'aide du logiciel Win-Isi (Infrasoft International,
Port Matilda, PA, USA). La méthode mPLS est généralement employée pour
des jeux de données dépassant les 100 échantillons, aussi, on a utilisé la
régression linéaire multiple (en anglais MLR) pour des jeux de données de
taille plus modeste ; ici sur les 74 valeurs de N (spectres acquis au
laboratoire), 46 valeurs de MS, N et N-NHa (spectres acquis bord de
bifiment). Les statistiques d'étalonnage (‘calibration”) comprennent |'écart-
type d'étalonnage (standard error of calibration, SEC), le coefficient de
détermination (12), I'écart-ype de validation croisée (standard error of cross-
validation, SECV), et le coefficient de variation (SECV en % de la moyenne).
La validation croisée consiste en |'application d'une méthode de Jackknife,
avec la prédiction de sous-groupes par des équations développées sur le
reste de la base de calibration. Cela permet de calculer un écart-type résiduel
(SECV). Pour évaluer lo qualité générale de I'équation d’étalonnage
développée pour chaque paramétre, on peut utiliser le r2, mais aussi le
rapport RPD (ratio performance to deviation = écart-type de la population /
SECV). Ala différence de SEC et SECV, le RPD a I'avantage d8tre indépendant
des unités des parametres (Sinnaeve et al. 1994), et peut donc fre comparé
enire parametres.

1 Resulkats

Selon les paramétres analytiques ou le mode d"acquisition des spectres (bord
de hdtiment ou laboratoire), les performances des modgles étaient différentes.
Les stafistiques générales des analyses de référence insi que les stafistiques
de calibrage sont reportées au tableau 2.

Les différences dorigine, nature des aliments, nature des supports carbonés,
mode d'élevage (ex. bétiments plus ou moins ventilés), localisation, appareils

utilisés pour acquérir les spectres PIR avec différents accessoires, et
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Prédictions SPIR

m Figure 6 — Teneurs en MS (en g 100g™" PB) mesurées par la
méthode de référence et prédites par SPIR.
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m Jableau 2 — Statistiques des modéles d'étalonnage SPIR pour les litiéres de poulet de chair collectées en métropole et d lu Réunion.

MS mesurées au laboratoire et celles

arametre jeu n m SD SECV [SEL/SECV| r2 RPD CV% |régression . , . .
s ur | 155 | 598 | 124 | 151 | 111 | 0985 | 82 25 | mPLS predrres’pu’r' S,HR' pour des echgn’nllon§ fas
st | 4 | 67 | 1246 | 149 | 110 | o9 | 83 | 23 | M homogénéisés au broyeur alimentaire et
N ur % | 493 | 122 | 038 | 340 | 0901 | 32 77 | M scannés au laboratoire ef méme pour des
urbat | 39 | 410 | 069 | 039 | 349 | 0ee7 | 18 | 95 | MR échontillons  frais  homogénéisés
NNH ur | o [ 103 | oas | o | 212 | o0sez | 3 % | wPS  manuellement  scannés  avec  un
UT-bat | 45 | 096 | 041 | 009 | 146 | 0942 | 42 0 [ MR cectomatre SPR de ferrain. Il 'y a pas

LIT = litiéres  I'état “frais homogénéisé au broyeur alimentaire” au laboratoire ; LIThat = litiéres d I'état “frais homogénéisé manuellement” en bord de batiment. Teneurs
en MS en g 100g-1 PB. Teneurs en N et NNH4 en g 100g-1 MS. n = nombre d'échantillons ; m = moyenne ; SD = écarttype ; SECV = Standard Error of Cross Validation
; SEL/SECV = rapport Standard Eror of Laboratory /' Standard Error of Cross Validation ; r2 = coefficient de determination; RPD = ratio performance to deviation (rapport
de SD/SECY), (V% = coefficient de variation (SECV exprimé par rapport @ lo moyenne) ; régression = type de régression (Cf. matériel et méthodes pour une description

détaillée des abréviations).

I'hétérogénéité naturelle des litiéres (les deux consfituants que sont le support
carboné et les féces), peuvent constituer des sources de variabilité a Iorigine
d"éventuels problemes de capacité prédictive des modeles SPIR. Cela a été
avancé par plusieurs auteurs pour différents effluents d'élevage (ex. (Dagnew
et al. 2004; Malley et al. 2002). Dans notre étude, ces facteurs de variation
étaient tous présents. Malgré cela, les modeles élaborés ici peuvent étre
considérés comme bons @ excellents. En effet, pour les litiéres scannées au
laboratoire, quels que soient les paramétres, les 2 approchaient ou
dépassaient 0,90, le critére qualitatif RPD était supérieur a 3, et les CV
variaient de 2,5 a 14 % (tableau 2). Des performances comparables ont
été reportées par d’autres auteurs (Chen et al. 2009) pour des jeux de
données de taille plus modeste. Un résultat remarquable de notre étude est
que les SECV obtenus pour des échantillons scannés a Iétat frais
homogénéisés au broyeur alimentaire (granulométrie esfimée a 0,5-1cm)
ne sont que deux a trois fois plus élevés que ceux reportés pour des litiéres
scannées a Iétat sec et broyé a 1 mm (Bastianelli et al. 2007b). On percoit
déja tous les avantages de ces modéles si on peut utiliser des litiéres sans
passer par des étapes longues, fastidieuses et colteuses de séchage et
broyage fin. Les rapports entre les écarts-types de laboratoire et les écarts-
types résiduels des modéles SPIR (rapport SEL/SECV, tableau 2) calculés
pour MS (et éventuellement pour N-NH4) indiquent que les modéles SPIR
correspondants sont tout a fait adaptés @ une utilisation au laboratoire en
tant que méthode rapide et peu chére, alternative aux analyses de référence.
A'la figure 6 on peut observer la bonne correspondance entre teneurs en

de zone dans lo gamme qui ne soif pas bien
prédite. La teneur en MS est le paramétre
généralement le plus aisé  calibrer en SPIR,
"'eau absorbant beaucoup dans le proche infrarouge. Les modgles MS élaborés
dans cette étude ne dérogent pas a ce qui est observé par ailleurs.

Que e soit d partir du tableau 2, de la figure 6 ou de la figure 7, on peut
dire que méme s'ils nécessitent peut-gtre encore un peu d’amélioration de
performance, les modéles développés a partir de litigres & I'état frais et
homogénéisées manuellement en bord de bétiment ne sont pas trés fortement
dégradés en termes de performance si on les compare aux modéles
développés au laboratoire sur des échantillons frais homogénéisés plus
finement au broyeur alimentaire.

Méme pour le modgle N “bord de bdtiment” (12 < 0,7 ; RPD<3), les SECV,
SEL/SECV et CV étaient du méme ordre que ceux mesurés pour le modéle
‘laboratoire’. I'amélioration du modéle N “bord de bétiment” peut s"envisager
avec une nouvelle collecte pour augmenter le nombre d'échantillons, élaborer
des modéles en mPLS (et non plus seulement en MLR), et étendre lo gamme
de valeurs. Le nombre d'échantillons et la SD du jeu “bord de bétiment” sont
en effef égaux @ environ la moitié de ceux mesurés sur le jeu de donnée
laboratoire” (tableau 2, figure 7).

Globalement, les performances des modeles développés sur les litiéres de
poulet de chair étaient meilleures que celles observées pour les modeles
développés sur les autres effluents étudiés dans le cadre plus large du projet
CasDAR évoqué en introduction (Thuries et al. 2013).

m Figure 7 — Teneurs en N et N-NHa (en g 100~ MS) mesurées par lo méthode de référence et prédites par SPIR.
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4. Conclusions

A partir de collectes de litiéres de poulet de chair effectuées dans les grandes
régions d'élevage avicole en métropole et a la Réunion, cette étude a montré
qu'il était possible d"utiliser Ioutil spectroscopie dans le proche infrarouge
pour développer des modeles intéressants — en termes de rapidité d’obtention
du résultat et précision de la donnée prédite —, pour la prédiction des teneurs
en mafiére séche, azote et ammonium qui caractérisent en partie le potentiel
agronomique de ces effluents a I'état frais. Cela n’a été possible qu’en
respectant des procédures communes d'échantillonnage, de conservation,
de préparation des échantillons, d'acquisition des specires, de correction des
interférences spectrales dues aux différents accessoires utilisés par les
partenaires et la standardisation des réponses specirales des différents
spectrométres proche infrarouge utilisés. Les modeles développés pour prédire
lo teneur en matigre seche des litigres scannées a I'état frais au laboratoire
aprés homogénéisation au broyeur alimentaire, et méme des litiéres scannées
a état frais en bord de bdtiment aprés une homogénéisation manuelle
sommaire, peuvent étre considérés comme aussi performants que I'analyse
de référence effectuée au laboratoire. L'écart-type résiduel de la prédiction
de la feneur en azote des lifieres a |'état frais homogénéisées au broyeur
alimentaire n’est que deux a trois fois plus élevée que celle reportée pour
des lifiéres séchées et broyées finement. Ce résultat remarquable peut
représenter une alfernative inféressante @ I'analyse de |'azote par la méthode
de référence (colteuse, longue et nécessitant des produits chimiques dont
|'utilisation et I'élimination demandent des précautions). Les autres modéles
développés pour prédire les teneurs en azote et ammonium des lifiéres a
|'état frais sont bons. Méme si |'effectif des litiéres scannées en « bord de
bitiment » était deux fois moins important que celui des lifiéres scannées
au laboratoire, la caractérisation des litigres chez I'exploitant @ I'aide d’un
spectrométre proche infrarouge portable s’avére prometteuse. Que ce soit
au laboratoire ou en bord de bétiment, la spectroscopie proche infrarouge
semble &fre un bon candidat pour fournir rapidement et avec un bon niveau
de performance des informations d'intérét qui peuvent étre ufilisées comme
données d"entrée dans les outils d"aide a la décision pour la gestion des
effluents avicoles.
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