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ABSTRACT: Margine, effluents from olive oil extraction, pose serious pollution problems due to their high concentration of organic matter
and Polyphenols, often discharged into river waters and thus represent a significant pollution load, consider as a source of concern for
the region.In our study, we were interested in looking for treatment techniques to reduce the harmful effect of vegetable water, and the
different areas that can benefit from the recovery of these effluents. The use of the two-phase system or that of improving the three-
phase system by installing a pretreatment system (physicochemical and biological) in the oil mills, remain among the most suitable
solutions to be applied in our region, the exploitation of our recommendations remains a little limited unfortunately, and this is mainly
due to economic constraints.
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RESUME: Les margines, effluents d'extraction de I'huile d'olive, posent de sérieux problémes de pollution par leur concentration élevée
en matieres organiques et en poly phénols, souvent rejetées dans les eaux des fleuves elles représentent ainsi une charge de pollution
importante, considérer comme une source d’inquiétude pour la région. Dans notre étude, on s’est intéresser a chercher des techniques
de traitement réduire I'effet nuisible des margine, et les différents domaines qui peuvent bénéficier de la valorisation de ces effluents.
L'utilisation du systeme bi phasique ou bien celle de I'amélioration du systéme tri phasique par linstallation d’'un systeme de
prétraitement (physico- chimique et biologique) dans les huileries, restent parmi les solutions les plus convenables a appliquées dans
notre région, I'exploitation de nos recommandations reste un peu limitée malheureusement, et ceci est due essentiellement a des
contraintes économiques.

MOTS-CLEFS: margine, polyphénols, valorisation.

1 INTRODUCTION

La margine constitue un probléme environnemental pour les pays qui produisent de I'huile d’olive dont le Maroc. De nombreuses
études ont mis l'accent sur le traitement et la valorisation des margines. Ces derniers sont riches en éléments nutritifs minéraux et
organiques [1]. Ce critére a amené les chercheurs a mettre au point de nombreux procédés de valorisation et d’exploitation des margines
[2]. Parallelement aux recherches réalisées sur le traitement des margines, des études de valorisation ont été effectuées. Les margines
sont riches en poly phénols qui se caractérisent par leur pouvoir anti— microbien [3-4]. Les composés phénoliques des margines sont tres
divers et leur structure est tres variable. lls proviennent de I'hydrolyse enzymatique des glucides et des esters de la pulpe d’olive au cours
du processus d’extraction. Les chercheurs ont identifié dans le margine dérivés d'acide cinnamique tels que (I'acide caféique), (I- caffeil -
glucose), les acides benzoique, I'acide vanillique, éthanol / 3-3,4 dérivés _dihydroxyphenyl (4 - hydroxytyrosol - poids - glucoside, 4
hydroxytyrosol - di glucoside et oleuropéine) et les flavonoides tels que (I'apigénine, flavanone, la lutéoline, lutéoline -7- glucoside) et de
la quercétine, l'acide protocatéchique, l'acide vanillique, I'acide p-hydrox benzoique, le p- hydroxybenzaidehyde, le tyrosol,
I'nydroxytyrosol, I'acide hydroxyphényl, syringalde acide p- cumarique, p- vanilline, I'acide férulique, le 3,4 dihydroxymandélique acide
et souletin [5-6].
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11 MARGINE
111 DEFINITION

Les margines sont des eaux de végétation qui sont générées lors de I'extraction de I'huile d'olive vierge. Ce sont des effluents riches
en matiére organique (composés phénoliques, lipides, sucres, protéines...) et en sels minéraux (potassium, Sodium, magnésium...). Ces
margines sont souvent épandues de maniéere incontrélée sur les sols agricoles ou stockées dans les cuvettes, exposant ainsi les systemes
eau sol- plant a une pollution inéluctable [7].

Fig.1.  Rejet des margines dans un Oued

1.1.2  ORIGINE DES MARGINES

Les margines sont obtenues lors de I'extraction de I'huile d’olive a partir de I'eau contenue dans le fruit, ajoutée au cours du broyage
et des étapes de trituration. La qualité et la quantité des margines dépendent de I'opération d’extraction d’huile d’olive. Elles sont aussi
influencées par la variété d’olives, la saison de récolte, le taux de maturation des fruits et les conditions climatiques. Les différentes
techniques d’extraction d’huile d’olive aboutissent a la formation des margines en quantités variables, allant de 400 a 500 L/tonne
d’olives pour les unités traditionnelles et une tonne de margines /tonne d’olives pour les unités modernes [8].
1.1.3  CARACTERISTIQUE PHYSICO- CHIMIQUES ET CARACTERISTIQUES BIOLOGIQUE

1131 LES CARACTERISTIQUES PHYSIQUES

Les margines sont des liquides résiduels aqueux brun, avec un go(it amer. Leur pH est acide (4 - 5,5), elles dégagent une odeur fétide
qui se développe au fur et a mesure que les margines vieillissent [9-10].

1.1.3.2 LES CARACTERISTIQUES CHIMIQUES

Stipule que les analyses menées sur les margines (Tab.1) peuvent nous renseigner sur la variabilité des parameétres chimiques [11].

Tableau 1. Caractéristiques physico-chimiques des margines
Paramétres Unité Valeurs moyennes Référence
PH Echelle (0-14) 4-5,5 C.0.1. 1990 et Levi-Minzi al.1992
Conductivité ms/cm 18-50 Levi-Minzi et al.1992
DBO5 g/l 100 Balice et al.1990
DCO g/l 200 Balice et al.1990

1.1.33 CARACTERISTIQUES BIOLOGIQUES

Il existe plusieurs parameétres biologiques intervenir dans la caractérisation des margines tel que la demande chimique en oxygene
et la demande biologique en oxygene.
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Tableau 2. Caractéristiques biologiques des margines [12]
Paramétres Valeurs
DCO 100 a 200 kg /m
DBO5 100 kg /m
Poly phénols 1;2¢g/l

1.14 ComPOSITION CHIMIQUE DES MIARGINES

De nombreuses études sur la composition des margines ont montré qu’elles comportent approximativement 83 a 94 % d’eau, 4 a
16 % de matieres organiques et 0,4 a 2,5 % de substances minérales [13-14].

Tableau 3. Composition chimique de la pdte des margines obtenue par le procédé Dalmolive [65]
Composant Valeurs % de le matiére séche totale
Matiére azotée totale 21.6
Matiére grasse 4.0
Cellulose brute 131
Matiéere minérale 8.9
Extrait non azotée 52.5
Matiére azotée digestible 17.2

1.14.1 FRACTION MINERALE

Les margines comportent des quantités significatives de sels minéraux (tableau). Une proportion de 80% de ces sels sont solubles
(phosphate, sulfates et chlorures) et 20% sont insolubles (carbonates et silicates) [15].

1.14.2 FRACTION ORGANIQUE

Les margines comportent deux fractions organique: la fraction insoluble qui représente les matieres en suspension et colloidales et
fraction soluble qui représente les sucres, les lipides, les acides organiques, et les composés phénoliques [16].

1.1.4.2.1 SUCRES

La teneur en glucides varie entre 2 et 8% du poids de la pulpe d’olive fraiche. Les glucides rencontrés contiennent principalement des
composés ligno-cellulosique et des pectines qui représentent respectivement 3% et 0,6%. D’autres sucre simple comme le glucose, le
saccharose, le mannose, I'arabinose, la raffinose et le xylose sont aussi présent [17-18].

1.1.4.2.2 COoMPOSES PHENOLIQUES

Les composés phénoliques des margines sont tres divers et leur structure est trés variable. lls proviennent de I'hydrolyse enzymatique
des glucides et des esters de la pulpe d’olive au cours du processus d’extraction.

» Les monomeres phénoliques

Plusieurs monomeres aromatiques ont été identifiés dans les margines par des techniques de chromatographie (HPLC ou CPG). lls
sont représentés essentiellement par des acides et des alcools phénoliques.

v’ Acides phénoliques

Les acides phénoliques sont les monomeéres les plus abondants dans les margines, ce qui explique leur acidité. Plusieurs acides
phénoliques ont été identifiés dans différents types de margines:

e Acide caféique [19, 20]

e Acide p-coumarique [19,20]

e Acide protocatéchuique [19,20]
e  Acide vanillique [19,20]
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e  Acide 4-hydroxyphénylacétique [20]
e Acide syringique [21]

e Acide p-hydrox benzoique [21]

e  Acide vératrique [21]

v" Alcools phénoliques

Parmi les alcools phénoliques les plus rencontrés dans les margines, nous citons:

e  Hydroxyphényléthanol [22].

e dihydroxyphényléthanol [22]

e  hydroxyphényléthanol (tyrosol) [19].
e  Syringaldéhyde [19].

Ces alcools peuvent étre parfois liés a des glucosides comme le 4-di glucoside B (3,4_dihydroxyphenyl) éthanol.
v Les polyméres phénoliques

Les poly phénols identifiés dans les margines sont essentiellement:

e Lesanthocyanes.
e Lestannins: leur structure est tres complexe, leur

Concentration peut atteindre 12 g.I* [23-24]. lIs sont classés conventionnellement en tanins hydrolysables et tanins condensés.
> Autres composés phénoliques

D’autres composés phénoliques monomeres ont été identifiés [25]:

e  Oleuropéine
L-caféyl- glucose
e Apégine
Lutéoline

1.2 IMPACTS DES MARGINES SUR L’ENVIRONNEMENT

Selon [26], le rejet des effluents des industries productrices d’huiles d’olive est un probléeme majeur surtout dans les pays du bassin
méditerranéen. Ces eaux fortement polluées causent de sérieux dégats environnementaux (figure 1).

1.2.1 LA PoLLuTiON DE L’AIR

Causée généralement par la décomposition de ces effluents. Leur forte teneur en sels, leur forte charge organique et leur acidité
saturent les milieux récepteurs et provoquent des dégagements d’odeur désagréable liée a la formation d’hydrogeéne sulfureux (H2S),
lors du processus de fermentation [27].

1.2.2 LA PoLLUTION DES EAUX

Leur trés forte charge en matiere organique empéche les eaux de s’auto-épurer et la pollution peut s’étendre sur de tres longues
distances [28]. Leur teneur en matiére grasse provoque la formation d’un film imperméable, empéchant la pénétration de la lumiére et
de l'oxygéne et leur forte acidité provoque I'asphyxie de la faune et la flore marine [29]. Caractéres Valeurs DCO g/l 340 Composé
phénolique g/l 2,05 Chlorure g/l 11.16 Conductivité ms/cm 24 pH 4,75 Taux des sucres g/l 26,87 DBO5 g/l 1250 Matiére seche g/l 240
Matiere minérale g/l 23 Matiére volatile g/l 212 Matiére en suspension g/l 10 Taux d’humidité % 86 Masse volumique (g/cm3) 1,05.

1.23 LA PoLLuTioN DU SoL
L'épandage direct des effluents d’huileries d’olive sur les sols provoque un colmatage et une diminution de leur qualité [30]. Les

substances toxiques contenues dans ces eaux se fixent dans les sols. Certaines de ces substances telles que les phénols peuvent inhiber
I'activité microbienne du sol [31].
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13 LES TRAITEMENTS DES MARGINES

Jusqu’a nos jours, le traitement des margines constitue un probléme complexe vue la qualité et la quantité des substances chimiques
gu’elles renferment. En effet, 'application d’un traitement simple s’avére insuffisant et incomplet [32]. Dans cette partie, on va exposés
seulement les principales technologies disponibles pour le Traitement et / ou I'épuration des déchets générés dans la production de
I'huile d’olive. Toutefois, les procédés de traitement envisageables pour I'élimination de la charge polluante des margines peuvent étre
classés selon quatre catégories, et peuvent étre utilisés seuls ou combinés:

e  Procédé thermique,
e Procédé physique,
e  Procédé chimique,
e  Procédé biologique.

Le choix du systeme de traitement approprié est lié a plusieurs facteurs locaux, a savoir le systéeme utilisé pour I'extraction d’huile, la
possibilité de stockage et le rapport entre la charge Produite par les huileries et la population locale [33].

1.3.1  PROCEDES THERMIQUES
v’ Evaporation naturelle

L’évaporation dépend étroitement de la vitesse du vent, du degré d’ensoleillement et de I'hnumidité de I'air. Ce procédé consiste a
stocker les margines dans des bassins de faibles profondeur (0,7 a 1,5 m). Elles sont ensuite séchées pendant plusieurs semaines, voire
plusieurs mois selon les conditions climatiques. Cette méthode simple permet d’éviter le rejet des margines dans les égouts et dans les
rivieres. Mais ce systeme présente aussi plusieurs inconvénients, tels que:

e  Problemes d’esthétiques et odeurs nauséabondes,
e Faible
e  Pellicule lipidique étanche a la surface qui entrave la pénétration de la lumiére et limite I'évaporation naturelle.

v’ Evaporation forcée

Pour pallier les problemes de I'évaporation biodégradation, formation d’une naturelle, des panneaux évaporateurs dans les bassins
de stockage des margines ont introduit. Ainsi, elles sont pompées puis projetées par des asperseurs sur les panneaux juxtaposés, ayant
une importante surface d’échange d’air. Cette installation permet de faciliter I'évaporation de la phase aqueuse des margines de 100 a
300 m2/m3 du bassin. Parmi les inconvénients de cette méthode; le dégagement de mauvaises odeurs et I'importance du co(t d’énergie
dépensée.

1.3.2 PROCEDES PHYSIQUES
v Procédé des membranes

Les procédés a membranes comme l'ultrafiltration et I'osmose inverse, s'emploient souvent dans le traitement de certains courants
liguides résiduaires, ceci permettant d'éliminer les polluants de I'eau en générant un courant liquide et un courant concentré.

v Procédé de bio-filtration

Ces procédés s'emploient fréquemment pour éliminer les solides des eaux résiduaires. Les solides contenus dans |'eau sont retenus
en formant un tourteau qui augmente la résistance au passage du déchet, augmentant en méme temps I'efficacité de la filtration et aussi
le colit opérationnel. Dans les filtres conventionnels, les composés dissous passent avec le déchet aqueux et restent a I'état brut.
Cependant, les procédés de bio-filtration sont une exception, dans ce cas le filtre, le filtre sert en plus de nutriment pour les bactéries,
donnant lieu a un procédé de dégradation biologique des substances organiques dissoutes. Les installations de bio-filtration éliminent
100% les solides et entre 70-80% des composés organiques dissous.

Avantages :

e  Rétention des solides.
e Elimination d'une grande partie des composés organiques dissous.
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Inconvénients:

e Engorgement du filtre et le pouvoir polluant élevé du concentrat (tourteau) résultant.
e  Colt d'investissement trop élevé.

Une variation ou alternative a la bio-filtration est I'adsorption.
13.21 L'ADSORPTION

L'adsorption consiste la concentration du polluant organique dans un support solide avec une grande superficie spécifique,
généralement du charbon actif (500—1500 m?/g). Dans le traitement des margines, le principal objectif de I'adsorption est celui de
biodégrader les composés organiques ayant des effets bactéricides, inhibiteurs ou colorants (tanins -phénols).

133 PROCEDES CHIMIQUES
v Oxydation humide

On procede a |'oxydation des substances organiques en phase liquide, en se servant de I'oxygéne ou d'un autre oxydant chimique tel
que (ozone ou peroxyde d'oxygene). Le procédé se fait a hautes pressions (10a220 Bars) et a des températures relativement élevées
(120330°C), le procédé d'oxydation fournit du CO2 et H20; mais ce procédé nécessite aussi un traitement aérobie. Malgré son efficacité,
ce traitement n'a pu étre réalisé a I'’échelle industrielle son colt d’investissement reste trop élevé.

v’ Coagulation — floculation

Le principe de la technique de la coagulation-floculation est basé sur la déstabilisation des particules en suspension par l'injection et
la dispersion rapide de produits chimiques afin de favoriser leur agglomération et de permettre leur décantation. Les particules en
suspension les plus difficiles a éliminer dans les eaux a traiter sont celles qui possedent une trés petite taille (particules colloidales causant
la turbidité) et celles qui sont dissoutes (matiéres organiques causant la coloration). Ces colloides portent habituellement une charge
électrique négative qui empéche les particules de s’agglomérer les unes aux autres pour former des particules plus volumineuses (flocs)
et faciliter leur élimination par sédimentation et filtration.

Le but de la coagulation est de neutraliser les charges de ces particules afin de favoriser la formation d’'un agglomérat. Pour ce faire,
on introduit habituellement dans I'eau a traiter un produit chimique nommé « coagulant », le plus souvent des sels d’aluminium ou de
fer.

134 PROCEDES BIOLOGIQUES

lls sont basés sur la croissance des microorganismes aux dépens des matieres organique (Matiéres en suspension et matieres
dissoutes), biodégradables, qui constituent, pour eux, des Aliments. La dégradation biologique a 'opposé des autres procédés est
considérée comme une méthode plus saine, efficace et moins colteuse pour la réduction des polluants.

v’ Traitement aérobie des margines

Plusieurs études ont été réalisées sur le traitement aérobie des margines, par des cultures pures de micro-organismes tels que
Aspergillus Niger, Azotobacter chroococcum, Azotobacter vinelandii, Aspergillus terreurs, Phanérochaete chrysosporium et Pleurotus
ostreatus [34].

D’autres travaux ont prouvé l'efficacité du traitement aérobie par des cultures mixtes. Une Dégradation considérable de deux
composés phénoliques les plus représentatifs dans les margines (tyrosol et I'acide caféique) a été obtenue en utilisant les micro-
organismes isolés des margines [35].

Ainsi d’autres chercheurs ont étudié le prétraitement des margines par Aspergillus Niger afin de réduire leur effet inhibiteur vis-a-vis
des bactéries méthanogenes. Des taux d’abattement de 60% et de 58% pour la DCO et les composés phénoliques ont été enregistrés
respectivement. Les margines prétraitées ont subit ensuite une digestion anaérobie [36-437]. Alors que des souches de Penicillium sp.
Isolé a partir des margines capables de dégrader les polyphénols et de produire la biomasse a partir des margines brutes (DCO: 120 g
d’02.1-1).

Les résultats enregistrent un taux de réduction de la DCO qui se situe entre 61,82% et 74,75%. Au Maroc, le traitement aérobie des
margines a pH neutre par les micro-organismes du sol a permis d’éliminer 70% des composés phénoliques et de réduire 63% de la DCO
initiale [38]. D’autres travaux ont prouvé I'efficacité du traitement aérobie des margines par Phanérochaete chrysosporium. Les résultats
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de cette étude ont révélé des taux d’abattement de la DCO et des polyphénols de 'ordre de 73% et 83% respectivement aprées 12 jours
d’incubation pour une DCO initiale de 50 g d’02.I-1. Une élimination de la DCO de I'ordre de 55%, 52,5% et 62,8% a été obtenue avec
des margines traitées en aérobiose par Geotrichum sp, Aspergillus sp. Et Candida tropicalise respectivement [39]. L'inconvénient majeur
du traitement aérobie est la consommation excessive d’oxygene. En général, le traitement des margines par I'application seule des
procédés biologiques a donné des résultats insuffisants [40]. Ceci est d(i en grande partie a la présence de fortes charges organiques
polluantes représentées particulierement par les composés phénoliques.

v Traitement anaérobie des margines

La fermentation anaérobie peut étre utilisée comme un moyen de traitement et d’exploitation des margines [41]. En effet, la
digestion anaérobie des margines offre des avantages significatifs en matiére de réduction de la consommation d’énergie et de la
production de boues. De plus, elle a révélé des performances élevées en comparaison avec le traitement anaérobie d’autres rejets
industriels agroalimentaires. Parmi les avantages de ce type de traitement:

e Les bactéries anaérobies ont la capacité de transformer en méthane la plupart des substances organiques présentes, la
demande de nutriments est faible,
e Les mauvaises odeurs ne sont pas émises.

Le traitement anaérobie des margines comprend plusieurs procédés tels que les digesteurs contact anaérobies, le lit de boues a flux
ascendant (Up flow Anaérobie Sludge Blanked UASB) et les lit de boues a filtre anaérobie.

135 PROCEDES COMBINES

Les margines ne peuvent étre traitées par un simple procédé biologique, physique ou chimique. Une série de traitements s'avere
nécessaire pour réduire la forte concentration en composés phénolique.

v Traitement des margines par électrocoagulation et méthanisation

Pour répondre aux besoins des industries productrices d’huiles d’olives des pays méditerranéens, un procédé de traitement des
margines par électrocoagulation et bio méthanisation a été développé, le couplage de ces deux procédés représente une solution
adaptée au probleme de I'élimination des margines: la bio-méthanisation permet la transformation de la matiere organique en
substances chimiques diverses en condition

D’anaérobiose et sous I'action de bactéries présentes dans le milieu. Ce procédé permet la formation de biogaz, seulement I'action
des bactéries, est dans le cas des margines fortement ralentie par la présence de poly phénols contenus dans les margines, substances
toxiques contenus dans ces eaux, un prétraitement est donc nécessaire et se fait par électrocoagulation.
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Fig. 2.  Les principales voies de traitement des margines
14 LA VALORISATION DES MARGINES

Parallelement aux recherches réalisées sur le traitement des margines, des études de valorisation ont été effectuées. Les margines
sont riches en éléments nutritifs minéraux et organiques. Ce critére a amené les chercheurs a mettre au point de nombreux procédés
de valorisation et d’exploitation des margines aussi bien a I'échelle de laboratoire qu’a I'échelle pilote [42]. Cette valorisation a pour
objectif I'élimination des composés phénoliques d’une part et I'utilisation des margines dans les domaines de la biotechnologie, de la
chimie et de I'agriculture d’autre part.

14.1 PRODUCTION DE BIOGAZ
L'application du processus de la digestion anaérobie aux margines permet de transformer environ 80% des substances organiques

en biogaz (65 a 70% de méthane). Ainsi, la fermentation méthanique permet la dépollution des margines tout en produisant de I'énergie
[42].
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14.2 CoMPOSTAGE DES MARGINES

Les margines peuvent étre utilisées pour obtenir un compost fertilisant pour les sols [43]. Le compostage des margines a été réalisé
traditionnellement en Espagne dans des bassins d’évaporation [44, 45]. La technique consiste a ajouter aux margines toutes sortes de
résidus secs, agricoles ou forestiers, et le mélange subit une fermentation aérobie anaérobie. Ensuite, un séchage partiel et un
conditionnement sous forme de pellette sont effectués. Le produit ainsi obtenu est utilisé comme engrais. L'avantage du compost formé
a partir des margines est I'absence des micro-organismes pathogenes avec des concentrations élevée phosphore et en potassium
contrairement aux résidus solides urbains [46]. Ont mis en oeuvre un procédé permettant la biotransformation des margines en engrais.
Les margines sont mélangées avec la paille de blé, et compostées sous aération forcée.

Fig. 3. Le compostage des margines

143 PRODUCTION DES PROTEINES D’ORGANISMES UNICELLULAIRES (POU)

L'obtention des protéines unicellulaire constitue une des solutions optimales pour la valorisation de I'effluente huilerie d’olive. La
plupart des procédés appliqués sont basés sur I'utilisation des levures capables de transformer les substances organiques en biomasse a
haut contenu en protéines et vitamines de grande valeur pour I'alimentation animale et méme humaine [47].

144 PRODUCTION D’ENZYMES

Les effluentes huileries d’olive peuvent étre utilisées comme milieu pour la production d’enzymes en utilisant des microorganismes.
Cultivées sur les effluentes huileries d’olive, Cryptococcus albidius permet une production de 13 Ul/ml de pectinases en 48 heures. Cette
production peut étre améliorée a 29.6 Ul/ml en éliminant les phénols par floculation clarification [48]. La réutilisation de ces enzymes
pectinolytiques dans le processus mécanique d’extraction d’huile d’olive permet d’augmenter le rendement en huile [49].

1.4.5 EPANDAGE

La valorisation des margines par épandage a été largement étudiée par plusieurs auteurs [50, 51, 52, 53]. Les margines peuvent étre
utilisées dans l'irrigation en raison de leur richesse en eau et en minéraux nutritifs. Un métre cube de margines apporte 3,5 a 11 kg de
K20; 0,6 a 2 kg de P205 et 0,15 a 0,5 kg de MgO par hectare de terrain irrigué. Cependant, 12 cette technique présente certains
inconvénients: Problémes du stockage vu que la période oléicole coincide avec la période, pluviale, Colmatage du sol [51], L'acidité et la
salinité élevées peuvent provoquer des brilures sur les plantes [54], Contamination des eaux souterraines [55,51], Inhibition de la
germination due a I'effet phytotoxique exercé par les composés phénoliques sur les plantes [50,51], Modification de la composition de
la flore du sol [55], Modification des caractéristiques physico-chimiques du sol [56, 57] et Co(t élevé de transfert des margines des
huileries vers les terres agricoles. Quoique le potassium et le phosphore contenus dans les margines puissent remplacer ceux des engrais
chimiques, I'acidité, la forte salinité et la haute conductivité, ainsi que le contenu en composés phénoliques sont a I'origine d’une
limitation de toute utilisation efficace des margines comme fertilisant. Pour résoudre partiellement ce probleme, [58] ont développé une
méthode automatique pour la détermination et la récupération des anions inorganiques totaux présents dans les margines apres 10
minutes. Cette technique repose sur I'utilisation de la dialyse couplée a la chromatographie d’échange ionique sans I'addition de réactifs
qui risquent d’infecter les quantités d’anions solubles.

ISSN : 2028-9324 Vol. 35 No. 2, Jan. 2022 217



Valorisation des margines dans la région de Fes

Fig.4.  L’épandage des margines

1.4.6  PRODUCTION D’ANTIOXYDANTS NATURELS
Huile d’olive est classée parmi les huiles végétales les plus résistantes a lautoxydation. Cette stabilité oxydative est fortement liée a

la teneur en composés phénoliques totaux. Cette résistance a I'oxydation des huiles vierges diminue assez rapidement quand on élimine
les poly phénols par extraction au méthanol [59].

Des chercheurs ont proposé d’extraire les composés phénoliques de I'effluente huilerie d’olive pour les valoriser en tant
gu’antioxydants naturels. Parmi les composés les plus utilisés on peut citer I'acide caféique, le tyrosol et I'acide 4-hydrox benzoique. Ces
derniers sont des précurseurs trés utilisés dans I'industrie agro-alimentaire et pharmaceutique [60].

1.4.7  UTILSATION EN ALUMENTATION ANIMALE
Les margines ont été utilisées directement comme aliment pour le bétail [61]. Cependant, cette pratique reste a risque, en raison des

taux élevés en sodium et en composés phénoliques pouvant engendrer un effet antitrypsique. De méme, elles ont été fournies aux
volailles a la place de Léau potable [62]. Cette expérience a montré qu'il y avait un léger abaissement du taux de mortalité de ces animaux.

L'apport des margines déshydratées a provoqué des diarrhées chez les ruminants [63, 64]. Le procédé Dalmolive décrit par [65]
semble remédier au probleme. Il consiste a mélanger 50 kg de margines avec 20 kg de grignons et 12,6 kg de divers résidus et sous
produits agricoles pour réduire I'effet inhibiteur des composés phénoliques. Ceci produit 29 kg d’aliments en pellettes dont la
composition est indiquée dans le tableau 3.

2 MATERIEL ET METHODE
METHODE ET MATERIEL

Dans ce chapitre, nous avons décrit le matériel et les Méthodes généraux utilisés lors des protocoles expérimentaux.
ECHANTILLONNAGES

Les margines qui ont servi lors étude sont prélevées d’une unité de trituration d’olives de la région Hamria a Fes.

2.1 ETUDE PHYSICO-CHIMIQUE DES IMARGINES

La caractérisation physico-chimique a été basée sur I'étude des parameétres suivants: la conductivité, les composés phénoliques, le
pH, la turbidité, et |a salinité. Cette caractérisation concernant le margine brute et le margine dilué 1/10.

211 PH
Le pH est mesuré a I'aide d’'un pH-métre type (HANNA instruments modéle 210).
21.2 LEs COMPOSES PHENOLIQUES

Ces composés contenus dans les margines sont déterminés par spectrophotométrie selon la méthode [66].
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213 CONDUCTIVITE ELECTRIQUE, ET LA SALINITE

La conductivité, la salinité et TDS sont mesurés a I'aide d’un conductimétre de type inoLabLevel 1. La Conductivité est. Exprimée en
ms/cm.

214 LA TURBIDITE
La turbidité est mesurée a I'aide d’un turbidimétre de type AQUA LYTIC modeéle AL250T- IR, elle est exprimée en NTU.
215 L'INTENSITE DE LA COULEUR

Lintensité de la couleur a été déterminée par la mesure de I'absorbance a l'intervalle [430710nm] (spectrophotomeétre visible
(JENWAY modéle 6051)).

2.2  ETUDE MICROBIOLOGIQUE DES MARGINES

Les analyses microbiologiques des margines sont réalisées a travers le dénombrement des bactéries, des levures et des champignons.
221 DENOMBREMENT

L'analyse microbiologique des échantillons a été réalisée des réception au laboratoire, afin d’éviter toute contamination. Apres

homogénéisation des margines, une série de dilutions dans de I'eau distillée stérile est réalisée. Un volume de 0,1 ml de chaque dilution
appropriée est étalé sur des boites de Pétri contenant le milieu gélosé de choix.

1/10 102 10 10°
La margine brute diluée 1/10 10 pl de la solution mére 10ul de la dilution 102 10 pl
de la dilution 10**(Solution mére) +990ul EDS +990 pl EDS
+990 pl EDS

v’ Les bactéries

Le milieu de culture utilisé est le milieu LB, I'incubation des boites étalées est effectuée a 37°C pendant 24 heures.
v Champignons

Le milieu EM est le milieu de culture est utilisé, I'incubation des boites ensemencées est réalisée a 30°C pendant 3 a 7 jours
v Levures

Le milieu YPG est choisi pour cette culture, ajouté le Kanamycine sulfate (25 pg.mlt) Comme antibiotiques afin d’inhiber la croissance
bactérienne. L'incubation est faite a 30°C pendant 48 a 72 heures.

23 L’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE DES MIARGINES
23.1 PREPARATION DES MIARGINES

Les margines ont subi une filtration pour éliminer les matieres solides flottantes puis ces effluents ont été concentrées par
évaporation a 103°C.
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v Les souches testées

On a ciblé six microorganismes (originaire de Laboratoire de Biotechnologie Microbienne) pour les tests de I'activité antimicrobienne.

e  Escherichia coli

e  Salmonella

e  Pseudomonas aeroginosa
e  Staphylococcus aureus

e  Bacillus cereus

e  Bacillus subtils

v’ Les dilutions réalisées des margines visqueuses

En vue de tester les activités antibactériennes des margines de travailler sur trois dilutions différentes.

0% 25% 50%

O O -

L’extrait de margine 0,75 g de L’extrait de 0,5 g de I’extrait de margine

margine ET 250 ul EDS et 500 ul EDS
Seul

v’ Activité antimicrobienne par la méthode de diffusion sur disque

L'activité antimicrobienne a été réalisée en utilisant la méthode de diffusion sur les milieux gélose de LB pour les bactéries. Ainsi, les
milieux LB sont uniformément ensemencés a I'aide d’un écouvillon stérile par une suspension en saline (Na Cl 0,9%) de la souche a
étudier, préalablement ajustée a l'aide de I'étalon 0,5 Mc Ferland a une turbidité environ de 10%bactéries/ ml. Des disques en papier
absorbant de Wh atman de 6 mm de diameétre sont stérilisés a I'autoclave (121°C pendant 20 minutes). lls sont imbibés par les margines
atester (introduits dans les flacons contenant les margines évaporés de différent concentration). Les disques ainsi préparés sont déposés
sur les milieux de LB. Aprées 24 h d’incubation a 37°C.

24 PREPARATION DES EXTRAITS PHENOLIQUES
241  METHODE D’EXTRACTION DES POLY PHENOLS A PARTIR DES MARGINES BRUTE

L'extraction des composés phénoliques a partir des margines brutes est une extraction de type liquide-liquide qui repose sur le
principe de solubilité dans les solvants organiques. Le choix du solvant dépend de la nature des composés a extraire, de leur solubilité
dans le solvant et de la nature du matériel végétal.
24.2 EXTRACTION DES COMPOSES PHENOLIQUES A L’ACETATE D’ETHYLE

Les composés phénoliques contenus dans les margines sont extraits selon la méthode [67].Les margines doivent, au préalable, subir
un prétraitement par I'hexane pour éliminer les lipides.il s’agit d’une extraction liquide-liquide a I'acétate d’éthyle celui-ci souvent utilisé
pour ce type d’extraction [68].
2.43  EXTRACTION A L’ACETATE D’ETHYLE

'acétate d’éthyle est additionné aux margines délipidées (V/V). U'ensemble est homogénéisé, aprés une centrifugation a 5000
ppm/12min, le mélange est complétement séparé en deux phases: I'acétate d’éthyle riche en poly phénols en surnageant et les margines

en culot. La phase organique riche en composés phénoliques subit une évaporation sous vide dans un évaporateur rotatif a 75°C. Ces
extraits phénoliques obtenus ont servi aux teste d’activité antibactérienne vis-a-vis des six souches choisies.

ISSN : 2028-9324 Vol. 35 No. 2, Jan. 2022 220



Abdelkhalek Touahar and Amina Stout

25 TRAITEMENT PHYSICO-CHIMIQUE
25.1 LA METHODE COAGULATION-FLOCULATION
25.11 PRINCIPE DE LA METHODE DE JAR TEST

La méthode Jar-test repose sur le phénomene de coagulation floculation: une série de 4 béchers agités de la méme fagon. Cette série
comportant les mémes échantillons des margines est soumise a des doses croissantes du coagulant afin de déterminer la dose optimale.
Les résultats sont appréciés visuellement ou par la mesure de la turbidité. Ce processus comprend trois phases:

e  Agitation rapide: le coagulant est introduit dans I'échantillon répandu rapidement et uniformément.

e Coagulation: Le but de la coagulation est de neutraliser les charges de ces particules afin de favoriser la formation d’un
agglomérat.

e  Floculation: correspond par définition a la formation des flocs qui sont des agrégats particulaires. C'est la deuxiéme étape
de la formation des particules décan tables a partir des colloides déstabilisés. Ceci est du a une agitation lente, qui
transforme les particules en flocons de plus grande taille pour permettre la séparation par décantation.

25.1.2 CONDITIONS D’ESSAIS

Tous les essais ont été effectués en pratiquant, successivement, une agitation rapide (200tr/min) pendant 10 minutes, une agitation
lente (45tr/min) pendant 30 minutes et enfin une décantation pendant 3 heures. Les paramétres suivis dans le surnageant recueilli aprés
la décantation sont tel que le pH, la turbidité, la conductivité, le volume des boues décantées et la coloration du surnagent.

25.1.2.1 REACTIF

e  Margine.

e lasolution de HCL pour baisser le pH ou la solution de Na OH (2N) pour 'augmenter.
e  Sulfate d’Alumine A12 (SO4) 3.

e Chlorure ferrique FeCl3.

2.5.1.2.2 APPAREILLAGE

e  Jar-test.

e pH meétre.

e Conductimétre.

e  Turbidimetre.

e  Spectrophotometre.

2.5.1.3 TECHNIQUES EXPERIMENTALES

Dans une série de 4 béchers introduit 40 ml de margine brute ajustée avec 400 ml d’eau, puis le pH est ajusté selon le coagulant
utilisé. En suite exploité des doses croissantes du coagulant. Le mélange est laissé sous agitation rapide durant 10 minutes puis sous-
agitation lente pendant 30 minutes. L'agitation est enfin arrétée et la solution est transvasée dans éprouvette graduée. Le mélange est
laissé pendant 3 heures pour une décantation. Alors prélevé un volume du surnageant pour mesurer la turbidité. La turbidité des eaux
usées étudiées renseigne en fait sur I'efficacité du traitement par chaque dose de coagulant. Mesurer d’une part le pH, la conductivité,
les volumes des boues décantées du surnageant pour les différentes concentrations et d’'une autre part on a suivi visuellement la
coloration du surnageant de chaque concentration. Et enfin réalise aussi le dosage des composés phénoliques présents dans le
surnageant apres traitement physicochimique.
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Fig.5.  Appareillage de jar-test

2.6 LA BiO TRAITEMENT

Deux especes de levures Candida albicans et Candida tropicalise et une espece de champignon Aspergillus Niger sont sélectionnées
pour le traitement des margines.

2.6.1 MODE OPERATOIRE

Des volumes de 20 ml de différent type de margines (le margine brute, diluée et les différent margine traitée) par coagulation-
floculation sont mis dans des Erlenmeyers de 250 ml. Ces Erlenmeyers sont stérilisés par autoclavage a une température de 120°C
pendant 20 minutes. Ensuite ajout d’'un 1ml de la souche en suspension. Aprés incubation a 30°C sous agitation pendant 48 heures, un
échantillon de 5 ml est prélevé et centrifugé. Le surnageant est utilisé pour doser les composés phénoliques.

2.6.2 DOsAGE DEs COMPOSES PHENOLIQUE PAR COLORIMETRIE
Les composés phénoliques sont déterminés par la méthode spectrophotométrique [66). Elle est basée sur la réduction d’'un mélange
d’acide phosphotungstique (Réactif de Folin-Dennis).

Les mono phénols et les poly phénols réduisent ce réactif a un mélange bleu d’oxyde de tungstéene et de molybdene. La coloration
produite présente un maximum d’absorption a 765 nm. Les résultats sont exprimés en équivalant de gramme d’acide gallique par litre
d’échantillon utilisé dans la gamme étalon.

A 1 ml de I'extrait dilué (1ml de I'extrait phénolique +4ml eau distillée), sont ajoutés 500 ul d’eau distillée, 500 ul de la solution de
carbonate de sodium (Na2CO3) puis 500 ul du réactif Folin- Ciocalteu. Aprés 30 min d’incubation a 40°C et a I'obscurité, I'absorbance est
mesurée a 765 nm au spectrophotometre contre un blanc sans extrait. La quantification des composés phénoliques a été faite en
fonction d’une courbe d’étalonnage linéaire de la forme y= ax réalisée en utilisant I'acide gallique comme référence. Les résultats seront
donc exprimés en équivalents d’acide gallique.

2.7 TEeST D’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE APRES LE TRAITEMENT PAR COAGULATION-FLOCULATION ET BIOLOGIQUE
271 TesT D’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE APRES LE TRAITEMENT PAR COAGULATION- FLOCULATION

Les margine traitées par la dose optimale de Fe CI3 et de A12 (SO4) 3. Elles ont été concentrées par I'évaporation a 103°C, pour
éliminer I'eau puis L'activité antimicrobienne est réalisée en utilisant la méthode de diffusion sur disque.

2.7.2 TEeST D’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE APRES LE TRAITEMENT BIOLOGIQUE

Les échantillons traités par la dose optimale de Fe CI3 et d’A12 (SO4) 3 ont ensuite subi un traitement biologique. De la méme facon,
ces échantillons ont été concentrés par I'évaporation 103°C, puis L’activité antimicrobienne de ces margines est étudiée.
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3 RESULTATS ET DISCUSSION
3.1  LEs CARACTERISTIQUES PHYSICO-CHIMIQUE DES MIARGINES

Les margines présentent un rejet fortement pollué sous forme de liquide résiduel dont la composition est variable. Cette variabilité
dépend du type d’olives (I'espéce picholine marocaine est le plus dominante au Maroc), du degré de leur maturation (selon la période
de collecte), des systemes de culture, de la pratique de salage pour la conservation des olives, des conditions climatiques et du procédé
utilisé pour I'extraction d’huile d’olive [69]. Les margines se caractérisent aussi par une odeur nauséabonde qui s'accentue au fur et a
mesure de leur stockage. Dés le premier apercu des margines, constaté qu’ils représentent une coloration brune a brune-rougeatre, qui
devient de plus en plus sombre au cours de leur stockage, avec un aspect trouble et une odeur forte qui rappelle celle d’huile d’olive.
Analyse est répéter deux fois.

3.1.1 LEPH

La mesure du pH effectuée donne une valeur de 'ordre de 4,5. Les margines sont donc des effluents acides, en raison de la présence
des acides organiques (acides phénoliques, acides gras...). La valeur enregistrée dans notre étude se trouve dans la limite inférieure de la
fourchette citée dans la littérature (4,5 a 6). Cette variation dépend des facteurs mentionnés ci- dessus.

3.1.2 LA CONDUCTIVITE ELECTRIQUE ET LA SALINITE

Les margines étudiées ont une conductivité électrique trop élevée de I'ordre de 7 mS.cm-1 et une salinité de 4,7. Ces valeurs refletent
la teneur élevée en sels présents dans ces effluents. En effet, en plus de la richesse naturelle en sels minéraux, les olives sont conservées
au niveau des usines dans le sel commerecial, ce qui confére aux margines une forte conductivité électrique.

3.1.3 Les COMPOSES PHENOLIQUES

Ces rejets sont aussi caractérisés par la prédominance de substances toxiques notamment les composés phénoliques (4,3 g/l) qui
leur conférent un pouvoir antimicrobien. Cette concentration élevée pourrait limiter toute biodégradation naturelle, et par conséquent
pourrait entrainer une perturbation profonde de tout écosysteme.

3.14 LA TURBIDITE

Ces margines présentent une turbidité de 'ordre de 667 NTU en raison des teneurs élevées en matieres en suspension et en
substances organiques.

Aprés I'opération de dilution (1/10), les caractéristiques des margines montrent une faible augmentation du pH (4,9), une diminution
de la turbidité (100 NTU), de la conductivité (2,02mS/cm a 23,3°C) de la salinité (0,9) et des composés phénoliques (0,55g/1).

3.15 L'INTENSITE DE LA COULEUR

Un suivi par spectrophotométrie a été réalisé sur I'effluent dans la zone du visible (depuis la longueur d’'onde 430 nm jusqu’a 710
nm). Ceci en vu de mesurer les absorbances correspondantes. La figure 6 représente la variation de I'absorbance en fonction de la
longueur d’onde.
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Fig. 6. Evolution de I'absorbance en fonction de la longueur d’onde

On remarque que les margines brutes présentent de fortes absorbances pour toute la gamme du visible (de 430 a 710 nm).
Cependant les margines diluées montrent une diminution des absorbances notamment a partir de A =520 nm.

3.2 CARACTERISATION MICROBIOLOGIQUE

Dans cette étude ce fait dénombrement des microorganismes des margines pour établir I'effet des composés phénoliques sur la
biomasse microbienne de ces effluents et aussi pour une mise en évidence des microorganismes capables de survire dans ces conditions.

3.21 DENOMBREMENT DES MICRO-ORGANISMES

Les résultats du dénombrement des germes présentés dans le tableau 6. Ceci montrent que les levures et les champignons qui sont
respectivement de I'ordre de 4 10° UFC.ml? et 6 10° UFC.ml™ représentent la flore majoritaire de cet effluent. Ces données sont en
accord avec les résultats obtenus par d’autres auteurs qui ont montré que dans les margines, les champignons et les levures sont capables
de se développer plus que les bactéries [70]. Ceci serait lié aux caractéristiques physico-chimiques des margines qui inhibent la croissance
bactérienne notamment la présence des substances antimicrobiennes (composés phénoliques, tanins, acides gras).

Tableau 4. Caractérisation microbiologique des margines étudiées
Flore microbienne UFC/ml
Les champignons 610°
Les levures 410°
Les bactéries 0

D’apres cette étude microbiologique nous avons conclu que les margines étudiées renferment une charge microbienne importante.
L’étude physico-chimique effectuée sur ces margines a montré qu’elles sont caractérisées par une forte pollution organique. L'activité et
la croissance des micro-organismes seraient probablement influencées par la forte concentration des composés phénoliques.

33 L’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE DES COMPOSES PHENOLIQUES EXTRAITS DES MARGINES
33.1 L’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE

La méthode de diffusion sur disques nous a permis de mettre en évidence I'activité antibactérienne des margines sur des bactéries
pathogeénes (E. coli, P. aeruginosa, Salmonella, S. aureus, B. cereus, B. Subtilis). Les résultats de cette l'activité se manifestent

différemment sur les six bactéries testées montrant ainsi différents diamétres des zones d'inhibitions (entre 9 et 16 mm), (Tableau 4).
Constaté que cet effet antibactérien est plus important sur les bactéries gram positives (auréole de 11 a 16 mm).
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Tableau 5. Diameétres des zones d’inhibitions des margines en mm
Bactéries | Bacillus cereus Staphylococcus aureus Bacillus Subtilis Pseudomonas aeruginosa Salmonella | E. coli
0% 17 16 13 12 10 12
25% 15 15 11 10 9 10
50% 12 14 10 10 9 11

[ Pseudomonas Aeruginosa J

[ Salmonella

[ E. coli

Fig. 7.

Activité antibactérienne des margines vis-a-vis des bactéries testées

3.3.2 L’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE DES COMPOSES PHENOLIQUES EXTRAITS DES MARGINES

Les composés phénoliques des margines serait le principal facteur du pouvoir antibactérien. Pour confirmer cette déduction nous
avons testé I'effet des composés phénolique (extraits des margines) sur la multiplication des bactéries testées (figure7).
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Fig. 8.  Activité antibactérienne des composés phénoliques vis-a-vis les bactéries testées

D’apres ces résultats les composés phénoliques conférent aux margines un pouvoir antibactérien [70-71], car d’une part ces
composés sont caractérisés par une tres forte réticulation et aussi une dénaturation des protéines, d’'une autre part en raison de leur
chaine latérale acide [72]. Les acides phénoliques sont beaucoup moins polaires. Cette propriété peut faciliter le transport de ces
molécules a travers la membrane cellulaire. lls sont capables se complexer avec les protéines extracellulaires solubles et aussi avec les
parois bactériennes comme c'est le cas des quinones. Les flavonoides (plus lipophiles) peuvent également perturber les membranes
microbiennes [73].

34 TRAITEMENT PHYSICOCHIMIQUE DES IMARGINES

Dans cette partie, réalisés une étude du traitement des margines par une méthode physico- chimique de coagulation-floculation.
Ceci en vue de comparer d’'une part I'efficacité de ce traitement des margines avec celui des micro-organismes. D’autres parts, pour
combiner les deux types de traitements visant une meilleure efficacité de I'abattement des composés phénoliques des margines.

34.1 TRAITEMENT AU CHLORURE FERRIQUE

Les conditions et les résultats des essais de coagulation utilisant le chlorure ferrigue comme coagulant sont illustrés sur le tableau 6.
Tous les essais ont été réalisés avec un ajustement de pH aux environs de 7. En effet, cette zone correspond a la zone de pH optimale de
FeCl3.

Signalons que I'addition progressive de chlorure ferrique aux margines provoque une baisse du pH de 4,9 a 1,19. Un ajustement de
pH a 7 était donc nécessaire pour permette une bonne coagulation-floculation. Concernant le volume de boue, mesuré en fonction du
temps de décantation (8 heures). Les résultats sont présentés sur le tableau 6.

Tableau 6. Conditions et résultats des essais au FeCl3
Essai Quantité de coagulant (g/l) | pH aprés I'ajout de coagulant| pH ajusté |Volume de boue (ml)| Turbidité (NTU)
1 10 1.08 7.63 150 70.5
2 12.5 1.19 7.66 230 51.0
3 15 1.10 6.58 220 534
4 17.5 1.06 6.75 220 56.3
5 20 1.00 7.40 210 61.0
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Fig. 9. Volume des boues décantées dans le traitement au FeCl3

La figure 9 montre alors I'évolution de la turbidité et du volume des boues décantées en fonction de la dose du coagulant lors du
traitement au FeCI3.

72 L

6o = _ 240
66 - - 220
63 = 200
o . Turb (NTU) . 180
. = Vboue (ml) 160
" " - 140
[
51 - 120
48 100
9 11 13 15 17 19 21

Fig. 10.  Variation de la turbidité et du volume des boues en fonction de la dose de FeCI3

Constate que la turbidité est minimale pour une quantité de 12,5 g/l (FeCI3) puis elle augmente au fur et 3 mesure que la dose du
coagulant augmente. Le volume des boues est maximal aux environs de 12,5 g/l (FeClI3) et diminue avec I'ajout du coagulant. On obtient
des décolorations pour les doses a partir de 12,5g/I (FeCl3). On peut donc conclure que la dose optimale de 12,5 g/l de FeCI3 permet un
bon abattement de la turbidité (90.14 %) et une bonne décoloration. Ce coagulant permet donc de produire un maximum de volume
des boues (575ml/l) suite au traitement des margine diluées.

3.4.2 TRAITEMENT AU SULFATE D’ALUMINIUM

Les conditions et les résultats des essais de coagulation utilisant le sulfate d’aluminium sont illustrés sur le tableau 7. Le pH est ajusté
dans ce cas a une valeur de 6,50.

Le tableau 7 présente |'évolution de la turbidité et du volume des boues décantées en fonction de la dose du coagulant (sulfate
d’aluminium).
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Tableau 7. Conditions et résultats des essais au Sulfate d’Aluminium
Essai Quantité de coagulant (g/ 1) | pH apres I'ajout de coagulant pH ajusté | Volume de boue (ml) |Turbidité (NTU)
1 15 3.43 6.61 190 39.2
2 17.5 3.40 6.56 205 38.0
3 20 3.40 6.59 210 344
4 22.5 3.40 6.65 295 32.2
5 25 3.34 6.55 240 33.0
Turbidité
V des boues (ml)
(NTU)
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- 280
40

" 260

35 ] r 240

30 7 I 220

’s - —®=Tyrb (NTU) [ 200

e=(=
Vboue (ml) - 180
20 T T T T T 160
14 16 18 20 22 24

Dose du coagulant g/|

Fig. 11.  Variation de la turbidité et du volume des boues avec la dose de sulfate d’aluminium
Comme dans le cas du chlorure ferrique, et aprés observation de I'évolution des différents parametres, conclu que, la dose de 22.5
g/l de sulfate d’aluminium permet une meilleure diminution de la turbidité (96.81 %) et une bonne décoloration. Le maximum de boues
produites sont de 737.5 ml/l des margines diluées.

343 CoMPARAISON DES RESULTATS DE COAGULATION OBTENUS

Le tableau 8 résume les résultats des essais effectués pour les deux types de coagulants (sulfate d’aluminium et chlorure ferrique) et
aussi les parametres (Turbidité et volume des boues) correspondant a la dose optimale.

Tableau 8. Turbidité et volume de boue de la margine traitée par les différents coagulants
Coagulant Quantité de coagulant (g/l) Volume de boue (ml) Turbidité (NTU)
Chlorure ferrique 12.5 230 51.0
Sulfate d’aluminium 22.5 295 32.2

La figure 12 représente les deux échantillons correspondant aux doses optimales des margines traitées a I'aide des deux coagulants
(sulfate d’aluminium et chlorure ferrique). Une bonne décoloration dans les deux cas. Cependant la décoloration est nettement meilleure
pour le traitement avec le sulfate d’aluminium.

ISSN : 2028-9324 Vol. 35 No. 2, Jan. 2022 228



Abdelkhalek Touahar and Amina Stout

Fig. 12.  Echantillons de margine traitée par le sulfate d’aluminium et le chlorure Ferrique

La figure 13 montre la variation de 'absorbance des margines traitées par le chlorure ferrique et le sulfate d’aluminium en fonction
de la longueur d’onde dans l'intervalle [430710] nm.

2
1,8 { 4= ——— o o £ £ A
1,6 -
14 ~—abhs MB
1’2 | === abs MD
== abs FeCI3

=—4=abs SA

Absorbance
o
o

oo
= o,
—_—

— & - —y |
420 470 520 570 620 670 720
Longueur d'onde (nm)

o

o

[N}
a
;
!

Fig. 13.  Absorbance de surnageant en fonction de la longueur d’onde de Fintervalle [430- 710] nm
D’apres les résultats obtenus, on observe que le sulfate d’aluminium permet la réduction du maximum de la turbidité avec un bon
abattement de I'absorbance et produit aussi le maximum des boues décantées (environ 96.81 % d’élimination de turbidité). Apres, on a
le chlorure ferrique (environ 90.14 % d’élimination de turbidité) et produit le moins de boues Décantées.
3.5  TAux D’ABATTEMENT DES COMPOSES PHENOLIQUES PAR TRAITEMENT PHYSICO- CHIMIQUE ET TRAITEMENT BIOLOGIQUE

3.5.1 TAUX D’ABATTEMENT DES COMPOSES PHENOLIQUES PAR TRAITEMENT PHYSICO- CHIMIQUE

La figure 14représente le taux d’abattement des composés phénoliques apres le traitement physico-chimique.

ISSN : 2028-9324 Vol. 35 No. 2, Jan. 2022 229



Valorisation des margines dans la région de Fes
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Fig. 14.  Evolution des composés phénoliques dans les différents types de margines

Les résultats montrent qu’il y’a une diminution des composés phénoliques. Ceci peut étre attribué au phénomeéne d’adsorption des
colloides sur les flocs formés.

3.5.2 LE TAUX D’ABATTEMENT DES COMPOSES PHENOLIQUES APRES LE TRAITEMENT BIOLOGIQUE

Le figure 14 indique le taux d’abattement des composés phénoliques par les souches étudiées dans les différents types de margines.

|

Fig. 15. Le taux d’abattement des composés phénoliques (CP) pour les 3 souches testées

D’apres les résultats de la figure 15, constate que le traitement biologique pour les margines brutes montre des résultats non
satisfaisant par rapport a celui des margine diluées. Dans les margines diluée les taux d’abattement obtenus sont de I'ordre de 100%,
56% et 78% avec I'utilisation respectivement de A. Niger, C. albicans et C. tropicalise. Par contre dans les margines brutes, le pourcentage
de la réduction des composés phénoliques ne dépasse pas 54 %, 27% et 33% de ces souches. Ceci suggere que les margines concentrées
seraient capable de diminuer I'activité des micro-organismes. Cette diminution est en relation avec la nature des margines fortement
chargées en polluants organiques, en particulier les grandes concentrations des composés toxiques comme les tannins et les composés
phénoliques.

Certains de ces composés pourraient avoir un effet antimicrobien qui se manifeste par I'altération des membranes cellulaires [74].
En plus les composés phénoliques en forte concentration peuvent se fixer sur les enzymes dont I'activité serait affectée et les cellules
microbiennes seraient privées de métabolites intermédiaires, ce qui parviendrait a I'inhibition de leur croissance.

Les résultats montrent également que la capacité d’A. Niger a assimiler les composés phénoliques est plus élevée que celle des autres
micro-organismes dans les différents types des margines. En effet, la chitine des parois d’A. Niger est connue par sa capacité de fixer les
composés phénoliques, ce qui peut contribuer a leur élimination des margines [75].A Niger est capable a la fois de dégrader des
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polymeres aromatiques comme les tannins et les anthocyanes et des monomeres aromatiques [76]. En plus, le catéchol qui est un
intermédiaire important du catabolisme aérobie des composés aromatiques, est facilement dégradable par A. Niger grace a sa catéchol
1,2-di oxygénase [77].

Pour candida tropicalise a aussi la capacité d’éliminer 33%,78%,65%,31% des composés phénoliques pour les margines brutes,
diluées, traitées par 5 de Fecl3 et 6g de A12 (SO4) 3 respectivement. Ces résultats sont supérieurs a ceux obtenus apreés le traitement
des margines par Candida albicans (27%,56%,57%,2% pour les margines brutes, diluées, traitées par 5g de Fecl3 et 6g A12 (SO4) 3 de
respectivement). Mais le traitement des margines par ces deux genre Candida reste limité puisqu’elles sont considérées comme des
souches pathogénes.

Les champignons sont en général plus efficaces que les levures dans le traitement des margines. Ceci est probablement di a leur
systéme enzymatique plus performant dans la dégradation des composés phénoliques par rapport les levures. D'apres les figures 15 et
16 que le traitement physico-chimique suivi d’un traitement biologique permet d’augmenter le taux d’abattement des composés
phénoliques.

3.6 L’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE APRES LE TRAITEMENT PAR COAGULATION- FLOCULATION ET BIOLOGIE
3.6.1 L’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE APRES LE TRAITEMENT PAR COAGULATION- FLOCULATION

La mise en évidence de I'activité antibactérienne des margines apres le traitement par coagulation- floculation est illustré dans la
figure 15.

[ Bacillus Subtilis J [ E. coli ] { SStaphylococcusaureus J

Fig. 16.  L’activité antibactérienne apreés le traitement par coagulation- floculation

Les résultats montrent une diminution des zones d’inhibitions par rapport les margine non traitées. Ceci est di a une diminution des
composés phénolique par ce procédé physicochimique.

3.6.2 L’ACTIVITE ANTIBACTERIENNE APRES LE TRAITEMENT BIOLOGIQUE

La mise en évidence de I'activité antibactérienne des margines apres le traitement biologique est illustré dans la figure 17.

[ Bacillus Subtilis ] [ E. coli ] [ SStaphylococcusaureus ]

Fig. 17.  L’activité antibactérienne apres le traitement biologique
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Les résultats montrent une absence totale des zones d’inhibitions par rapport aux margines brutes. Ceci indique donc que le
traitement biologique permet d’éliminer le reste des composés phénoliques encore présent dans les margines traitées par coagulation-
floculation. Il en découle de I'ensemble des résultats que la faisabilité de ce genre de traitements manifeste une contribution adéquate
dans le cadre des traitements combinés physicochimiques et microbiologiques des margines. Ceci pourrait néanmoins répondre aux
tendances actuelles qui visent I'intégration de diverses technologies pour dépolluer les margines a faible couts. Nos résultats prometteurs
dévoilant une chute nette des composés phénoliques, ce qui permettrait d'engager et d'améliorer d'autres stratégies de combinaison
pour une épuration des margines.

4  CONCLUSION

Cette étude est réalisée en vue de traitement combiné des margines issue de la région Hamria de Fés. La caractérisation
microbiologique nous a permis de dévoiler une charge microbienne importante des margines. Alors que L'étude physico-chimique
effectuée sur ces Margines a montré une forte pollution organique manifestée particulierement par les composés phénoliques. D’autre
part Le procédé de traitement physico-chimique a révélé une diminution de la turbidité, une augmentation des volumes des boues et
une importante décoloration des margines accompagnée d’une diminution des taux de composées Phénoliques. Le second traitement
biologique utilisant les capacités fongiques a dépolluer d’avantage les margine et a montré une nette chute des composés phénoliques
de cet effluant. Nous suggérons en perspectives des traitements combinés faisant intervenir des procédés chimiques suivis de
traitements biologiques par un consortium de micro-organismes originaires des margines. la réalisation d’un traitement faisant appel a
des Micro-algues du fait de la grande capacité épuratoire de certaine algue
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