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Résumé

Notre expérience a pour but de savoir I’efficacité du filtre planté dans le traitement des
margines et I’impact de ces derniers sur la flore mésophile totale du sol. Ce travail nous donne
une idee sur la possibilité de réduire la toxicité des margines en préparant deux entrées pour le
traitement, la premiere composée de 5% de margines diluée par 95% des eaux urbains et la
deuxieme ne contient que 1% de ces effluents. Notre travail correspond a deux expériences

dépendantes 1’une de I’autre.

La premiére c’est 1’étude des caractéristiques physico-chimiques des margines avant et
apres le traitement par le filtre planté, et aussi pour les margines brutes. Les résultats pour cette
partie montrent que cette technique est parmi les méthodes efficaces pour traiter les margines .
Elle élimine jusqu’a 85% de la DCO, 90% de la MES, 85% de NK, et 40% de phosphore total
(Pt) comme des indicateurs de pollution les plus importants.

La deuxiéme c’est I’épandage du sol par déférents traitements des margines (margines
brutes non traitée et des margines traité par le filtre planté). L épandage du sol par ces
échantillons pendant 20jours, est montre que les margines non traitées ont un impact sur la
flore totale du sol. La flore mésophile se diminue d’une fagon remarquable aprés 20 jours,
alors que les margines traitées ont un impact plus ou moins faible. On peut considérer alors le
filtre planté comme une technique efficace pour le traitement des margines pour réduire leur

effet toxique sur la flore du sol.
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Introduction

Le Maroc est parmi les pays méditerranéens les plus producteurs d’huile d’olive, cette
production a connu un développement considérable ces derniéres années vue son importance

nutritionnelle et économique favorisée par le climat du pays.

Apres I’extraction de I’huile d’olive par pressage ou centrifugation, le liquide obtenu
contient de I’huile et des eaux de végétation (les margines ou « Olive Mill Wastewater
(OMW)», qui est un sous-produit de I’huile d’olive) qui sont séparées aprés par décantation ou
par centrifugation. Ces margines, malgré leur traitement tout au long du procédé d’extraction,
contiennent encore des produits huileux trés importants, considérés toujours comme rejet.
L’huile issue des margines ne peut pas étre destinée a 1’alimentation a cause de sa forte acidité
33,97 % qui dépasse la norme internationale relative a la consommation humaine définie par la
norme du Codex Alimentaires, prouvant sa mauvaise qualité. La grande variété des
composantes trouvées dans les margines nécessitent des technologies différentes de traitement
pour €liminer les agents polluants ayant des effets nocifs sur I’environnement. Divers procédés
sont applicables tels que les traitements biologiques (aérobies, anaérobies), traitements physico-
chimiques (coagulation/floculation, filtration sur membrane...) et traitements thermiques
(incinération, évaporation...). Le traitement par des bassins d’évaporation naturelle reste
actuellement, la technique la plus utilisée en raison de sa simplicité et sont faible cout.
Néanmoins, elle permet une évaporation partielle et lente de ces effluents mais
malheureusement en provoquant des effets néfastes sur le sol et peut méme atteindre la nappe
phréatique par filtration de ces eaux végétatives. Il existe d’autres méthodes pour traiter les
margines la plus importante dans notre travail ¢’est le traitement biologique par un filtre planté.

Les pays méditerranéens les plus producteurs d’huile d’olive, sont confrontés a la
problématique de I’élimination du margines qui sont des eaux trés polluantes, fortement
chargées en matiére organique et affectent particulieérement la qualité des eaux dans lesquelles
elles sont déversées. Elles colorent les eaux et leur forte charge organique exige une forte
consommation d’oxygene entrainant une eutrophisation des eaux. Epandues sur les sols, les
margines réduisent la qualité des sols, a cause de la présence des substrats toxiques qui se

fixent au niveau de ces sols.



Objectifs

Le but de ce travail est d’évaluer la qualité microbiologique et physico-chimique des
margines de la région de Marrakech avant et apres le traitement par un filtre planté. Se
méme , avoir une idée sur les effets de rejets liquides sur le sol, et de valoriser leur
traitement par le filtre planté de roseaux. Les analyses sont réalisées au sein de
laboratoire Hydrobiologie, Ecotoxicologie, Assainissement et changement globaux
(LHEAC/URAC33) de la faculté des sciences Semlalia, université de Cadi Ayyad,
Marrakech-MAROC.



Chapitre 1

SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE



I. Généralités sur les margines
I.1. Définition

Les margines sont des effluents liquides trés polluants, parfois nommés alpe chine. Le
pressage d’une tonne d’olives produit en moyenne 1,5 tonnes de margines avec les modes de
production modernes. Ces effluents sont fortement chargés en matiere organique et affectent
particulierement la qualité des eaux dans lesquelles elles sont déversées. Ils caractérisés par
une couleur brune noiratre et une forte odeur, ils sont connus par un pH acide et une trés
grande conductivité électrique due surtout aux ions: potassium, chlorure, calcium et

magnésium. Leur couleur noire résulte de la présence de polyphénols.

La consommation d’huile d’olive augmente avec les vertus et les propriétés antioxydants
de nombreuses substances (principalement les polyphénols) qu’elle détient. Cette
augmentation engendre une activité de trituration intense. Les unités traditionnelles sont les

plus communes et les margines générées sont généralement rejetées a proximité de 1’unité.
1.2. Compositions

En général, les margines contiennent une variété de composés organiques et minéraux, de

nature et de concentration trés différentes.

1.2.1 Fraction minérale

Les margines contiennent des quantités significatives de sels minéraux, dont 80% sont
solubles (phosphates, sulfates et chlorures) et 20% insolubles (carbonates et silicates). Les
éléments les plus représentatifs sont le potassium (47%), les carbonates (21%), les phosphates
(14%) et le sodium (7%).

1.2.2 Fraction organique
Les margines comportent deux fractions organiques :

1. Une fraction insoluble constituée essentiellement de pulpes d’olives qui représente la
matiére en suspension et colloidale,
2. Une fraction soluble dans la phase aqueuse qui contient les sucres, les lipides, les

composés azotes, les vitamines, les acides organiques et les composés phenoliques.



1.3. Les polyphénols

1.3.1. Généralité
Les polyphénols sont des molécules organiques présents dans le régne végétal, sont des
métabolites secondaires synthétisées par les végétaux. Nommés aussi phytomicronutriments.
Présents dans toutes les parties des plantes, participent aux reactions de défense face a
différents stress biotique, et contribuent a la qualité organoleptique des aliments issus des
végétaux. Leur répartition dans la plante varie selon les especes, les organes, les tissus ou

aussi les différents stades de leur développement.

Les polyphénols prennent une importance croissante, notamment & cause de leurs effets
bénéfiques sur la santé. En effet, leur role d’antioxydants naturels suscite de plus en plus
d’intérét pour la prévention et le traitement du cancer, des maladies inflammatoires,
cardiovasculaires et neurodégénératives. Ils sont également utilisés comme additifs pour

I’industrie agroalimentaire, pharmaceutique et cosmétique.

IIs sont caractérisés par la présence de plusieurs groupements phénoliques : 1 ou plusieurs
cycles aromatique (benzéniques) porteurs de 1 ou plusieurs OH

IIs sont souvent associés en structures complexes généralement de haut P.M.

1.3.2 Classification
Les polyphénols peuvent se regrouper en deux grands groupes : Les non flavonoides dont
les principaux composés sont : les acides phénoliques, les stilbénes, les lignanes, les Tannins,
les lignines. les coumarines et les flavonoides, dont on caractérise principalement : les

flavones, flavanones, flavonols, isoflavonones, anthocyanines, proanthocyanidines.

On peut aussi regrouper les polyphénols en fonction de leur forme :

v Formes simple.
v Formes polymérisées.

1.3.3 Effet antioxydant des polyphénols
Les composés phénoliques sont capables d'agir comme des antioxydants qui peuvent
neutraliser les radicaux libres en donnant un électron ou un atome dhydrogene. Leurs
structures leurs conférent une activité antioxydante aussi importante. Les groupes hydroxyle

des polyphénols sont bien des donneurs d'atomes d’hydrogénes ; ils peuvent réagir avec les



especes réactives de I’oxygene et les especes réactifs de I'azote, enfin de réaction, le cycle de
génération de nouveaux radicaux est interrompu.

Suite a I'interaction avec les especes réactives initiales, la forme radicalaire de I'antioxydant
est produite, ayant une plus grande stabilité chimique que le radical initial. L'interaction des
groupes hydroxyle de composés phénoliques avec les électrons du noyau benzénique donne
aux molécules des propriétés particuliéres, le plus notamment la capacité a générer des
radicaux libres, ou le radical est stabilisé par la délocalisation. Le pouvoir antioxydant des
composés phénoliques est également attribué a leur capacité a chélater les métaux ioniques
impliqués dans la production de radicaux libres. Cependant, les composés phénoliques

peuvent agir comme des prooxydants.

I.4. Caractéristiques physico-chimiques des margines

La caractérisation physico-chimique des margines est généralement tributaire des
techniques et des systémes retenus pour I’extraction d’huile d’olives et différe d’un pays a
I’autre. En général, les margines présentent une composition chimique trés complexe et

hétérogene.

Elles contiennent une variété de composés organiques et minéraux, de concentration et de
nature tres différentes, cette variation est due essentiellement aux facteurs suivants (Karapinar
et Worgan, 1983 ; Bambalov et al., 1989) :

— Stade de maturation des olives,

— Conditions climatiques,

— Variété des oliviers,

— Situation géographique,

— Temps de stockage des olives avant la trituration,
— Techniques et lieu de stockage,

— Procédé d’extraction d’huile d’olive qui représente 1’élément le plus important (De Felice et

al., 1997 ; Ramos-Cormenzana, 1986 ; Annaki et al., 1999b) :
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La méthode traditionnelle dite par pressage ou discontinue qui traite 8 & 10 tonnes

d’olives par jour.

Olives

Défoliation

l

Lavage

Broyage
(Généralement sous des meules)

l

Malaxation
(A température ambiante)

l

Pressage
(Sépare solides / liquides)

l '

Huile / Eaux de végétation Grignons

Centrifugation / Décantation
(Sépare huile / huile-eau

l l

Huile Margine

Figure 1 : Extraction de I’huile d’olive par voie discontinue
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e La méthode moderne dite par centrifugation ou continue qui traite 30 & 32 tonnes

par jour.
Olives
Défoliation
Lavage
Broyage
(Généralement sous des meules)
Malaxation
(A température 25 - 30°)
Centrifugation
3 phases 2 phases
Margine Huile Huile Huile Marg
l < Eau (28-135% _>l
Centrifugation verticale Centrifugation verticale
Huile Margine Huile Margine

Figure 2 : Extraction de I’huile d’olive par voie continue

La composition des margines a été étudiée par plusieurs chercheurs et comporte
approximativement 83 a 94% d’eau, 4 & 16% de matieres organiques et 0,4 a 2,5% de
substances minérales (Ramos-Cormenzana, 1986 ; Ranalli, 1991a). Elles ont généralement
une forte salinité due a 1’ajout important de sel pour la conservation des olives (conductivité

supérieure a 10 mS.cm-1) (Zenjari et al., 1999 ; Tsioulpas et al. 2002).
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Tableau 1 : Composition des margines (Fiestas, 1981 ; Hamdi, 1993)
Systéme d’extraction
Parametres Discontinu Continu
Ph 45a5 4.7a5.2
Conductivité (ms/cm) 16 8
Demande chimique en oxygene 1202130 45 a 60
DCO (g/l)
Demande biologique en oxygene 90a110 35a45
DBOS (g/l)
Matiéres seches MS (g/l) 12024170 50a60
Matiéres volatiles MV (g/l) 88 a 105 44 255
Matieres en suspension MES (g/) laz2 6a9
Substances organiques (g/l)
Sucres totaux 20a80 10
Substances azotées 5a20 2.8
Acides organiques 5a10 -
Polyalcools 10a15 1.1
Pectines-mucilages et tannins 10a15 3.7
Polyphénols 10a24 5
Graisses 05a1 3al0
Principaux éléments (mg/l)
Phosphore : P 1.100 96
Potassium : K 7.200 1.200
Calcium : Ca 700 120
Magnésium : Mg 400 a 6.000 48
Sodium : Na 900 45
Fer/ Fe 70 15
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1.5. Effets des margines sur I’environnement

Au Maroc, mais également dans d’autres pays oléicoles, les margines sont dans la plupart
des cas rejetés sans aucun traitement dans le milieu naturel, soit directement soit a travers le
réseau d’égouts public. Ces effluents sont responsables de sérieux problémes de pollution de

I’environnement.

Effets sur I’eau

- detérioration de la qualité des eaux de surfaces,
- La coloration des eaux naturelles,
- Perturbation et empéchement de 1’autoépuration des eaux,

- Toxicité de la microflore.

Effets sur I’air
Les mauvaises odeurs posent des problémes de pollution de I’air par le taux élevé
d’ammoniaque et d’autres gaz produits lors du traitement de ces effluents.

Effets sur le sol

- Sols obturés et suffoqués,

- Mauvaise odeur,

- Pollution de I’aquifére,

- Effet phytotoxique sur la population microbienne du sol.

Il. Filtres plantés

11.1.Généralité
Le traitement de nos eaux végétatives est primordial pour la qualité de I’environnement
que nous allons laisser aux générations futures. C’est pourquoi nous nous devons de relever le
défi que représente 1’épuration des margines, grace aux diverses technologies mises a notre
disposition.
Les filtres plantés de macrophytes (roseaux) représentent une des solutions apparue dans
les années 80, cette technologie s’est ensuite fortement développée en France. L’attrait que
suscitent les filtres plantés de roseaux s’explique notamment par leurs performances

d’épuration, leur fiabilité et leur intégration paysagere.
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Cet axe traite en premier lieu le principe de fonctionnement de cette technologie puis de
son exploitation. La logique qui a été suivie consiste a expliciter les mécanismes généraux de
fonctionnement de ces stations en vue de percevoir par la suite 1’intérét et I’importance des

taches d’exploitation qui en découlent.

11.2.Types des filtres plantes

On distingue deux types de filtres plantés :

11.2.1. Filtres plantés de roseaux a écoulement vertical

L’eau s’écoule depuis la surface du lit vers ’intérieur, de maniére verticale.
- Principe de fonctionnement :

L’effluent, en traversant le massif, est filtré et débarrassé de ses maticres en suspension. Elles
s’accumulent alors a la surface et dans la partie inférieure du filtre (dans le systéme racinaire
des roseaux). Commence ensuite la deuxiéme phase de 1’épuration, a savoir la dégradation de
la pollution organique par les micro-organismes se développant dans le massif filtrant. Ce
processus est proche de celui décrit précédemment : les micros organismes éliminent les

matieres organiques en consommant de 1’oxygene.

Arrivée g3 i < g
eaux brutes Sﬂ 2 Gravier fin

I - — ——
=g ' Gravier grossier
8
.
Chapeau Tuyau T Galets Evacuation
de ventilation de drainage eaux traitées

. Présence de micro-organismes dégradant la pollution organique

Apports d'oxygéne

» sens d'écoulement de l'eau

Figure 3 : coupe transversale d’un filtre planté & écoulement vertical.
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- Dimensionnement :

Ce type de filtre planté est constitué de deux étages comme si présenté dans le schéma

ci-dessous :
FPv : ETAGE 1
?':;:‘5 mm SR LR
e
> 30 cm de gravier

2/8 mm
10 a 20 cm de gravier

5/20 mm
Couche de drainage o i

...

1*"étage: 60% de la surface totale

FPv : ETAGE 2

TR
e e

fl Htﬂ~'¢r.¢p‘;£

#&l > 30 am de sable
10,25 < dyp < 0,40 mm

10 a 20 cm de gravier
2/8 mm

10 a 20 cm de gravier

Couche de drainage 20/40 mm

2¢me étage : 40% de la surface totale

Figure 4: Matériaux recommandés pour la filiere & deux étages de traitement des eaux usées brutes par
FPv.

- Mise en ceuvre

=  Matériaux :

En général ce filtre est composé de couches de gravier avec une granulométrie différente

pour chaque couche :

1¢" étage :

v' couche active : formé de gravier ayant une taille comprise entre 2 a 8 mm pour
une épaisseur de 40cm.
v' Couche drainante: c’est un ensemble de couches de gravier ayant une

granulométrie comprise entre 10 et 20mm.
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2¢Me étage :

v Couche a sable : couche de sable a une épaisseur de 30 cm, cet étage affine le

traitement et réduit le colmatage.

= Alimentation :

La vitesse d'alimentation en eaux usées brutes doit étre supérieure a la vitesse
d'infiltration pour bien répartir I'effluent. Les dép6ts qui s'accumulent a la surface contribuent
a amoindrir la perméabilité intrinseque du matériau et donc améliorent la répartition de
I'effluent. Les végétaux limitent le colmatage de surface, les tiges percant les dépdts

accumulés. Les arrivées d'eau se font en plusieurs points.

= Evacuation :

Les drains en tubes synthétiques, rigides et munis d'entailles larges, sont
préférentiellement utilisés car ils sont peu sensibles au colmatage. Chaque drain est relié a

une cheminée d'aération.

11.2.2. Filtres plantés de roseaux a ecoulement horizontal

- Principe de fonctionnement :

Les filtres horizontaux sont beaucoup plus sujets au colmatage. Ils sont de ce fait
utilisés en majorité aprés un traitement préalable afin d’éliminer les matieres en
suspension.

L’oxygénation est beaucoup plus faible que pour les filtres verticaux. L’oxygene est
fourni par la partie supérieure non saturée du filtre ainsi que par le systéme racinaire des
roseaux. Cette technologie n’utilise donc que trés peu de bactéries aérobies et
I’élimination de la pollution carbonée et I’oxydation des matieres azotées y sont plus
faibles. En revanche, on y observe une dénitrification ce qui diminue les rejets de nitrates.
Une partie de la pollution carbonée est tout de méme dégradeée au niveau des racines

(rhizosphére).
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Arrivée eaux
décantées

60 cm

Gabion Sable grossier ou
d'alimentation gravier fin

* Apports d'oxygéne faibles

. Bacteries dégradant la pollution

Figure 5 : coupe transversale d’un filtre planté a écoulement horizontal

- Mise en ceuvre

= Compartimentation :
Pour des tailles supérieures a 500 m2, un fractionnement en plusieurs unités de taille réduite

facilitera I'entretien et améliorera la répartition hydraulique.
= Pente:
La pente du fond du lit doit permettre de vidanger completement le filtre. La pente ne doit
cependant pas provoquer I'assechement des racines au niveau de la sortie.
» Matériaux :
Suite a de mauvaises expériences, il est désormais préconisé d'utiliser des graviers lavés, de

granulométries différentes suivant la qualité des eaux entrantes.

On distingue deux types des filtres horizontaux
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- Filtre planté a écoulement horizontal superficiel

macrophytes

plan d'eau
influent
1

ouss ﬁ Y n . -

réseau de rhizome

Figure 6 : coupe transversal d’un filtre planté horizontal a écoulement superficiel.

- L’importance des roseaux

- Filtre planté & écoulement horizontal sous-surface

conduite d'amenée

gradient macrophytes
hydraulique

I
réseau de rhizome gravier fin membrane étanche
ou argile

Figure 7 : coupe transversal d’un filtre planté horizontal a écoulement sous-surface.

» L’importance des roseaux

Les roseaux ont un systeme racinaire tres développé. Ces racines, spécialisées dans
I’absorption de I’eau et des sels minéraux contenus dans le sol, accumulent des réserves et
permettent a la plante de se fixer au substrat. Au cours des processus d’absorption, les racines
libérent des glucides, des enzymes et d’autres nutriments, utilisables par les micro-
organismes. L’intense réseau racinaire favorise donc la fixation des bactéries épuratrices sur

les rhizomes.
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Elles abritent donc une flore bactérienne importante, qui se nourrit des effluents et
dégrade la matiere organique. Toute une population de bactéries, champignons et autres
micro-organismes se concentre ainsi autour de la racine : on estime que les bactéries, dans
cette zone privilégiée, plus nombreuses que dans un sol nu. Ces micro-organismes vont
favoriser la minéralisation de 1’azote et du phosphore, qui seront alors disponibles pour la
plante. Ainsi se crée une étroite coopération entre plantes et micro-organismes. Cette partie du
sol ou des organismes vivants sont associés est appelée la rhizosphére. L’ activité microbienne
au niveau de cette rhizosphere dépend de différents facteurs, comme la teneur en eau et en

OXygene.

Les bactéries fixées au niveau de cette rhizosphére sont aérobies : elles ont besoin
d’oxygene pour dégrader la matiére organique. Outre leur implication, via leur systéme
racinaire, dans la dégradation de la matiére organique, les roseaux ont une action mécanique :
avec le vent, ils cassent la crolte qui se forme a leurs pieds (dans le cas d’un filtre vertical
seulement), ce qui permet de limiter les phénoménes de colmatage et de garantir la
perméabilité du filtre en surface. Cette protection est possible grace au mode de croissance

tres rapide des racines.

La rhizosphére géneére un systeme décolmatant grace aux racines tubulaires (rhizomes
tracants) et aux nouvelles tiges qui poussent a travers le massif filtrant et les boues
accumulées. Les roseaux colonisent la totalité des casiers des la deuxieme année de
fonctionnement. L’intense réseau racinaire favorise la fixation des bactéries épuratrices sur les

rhizomes.

Enfin, les roseaux offrent également une protection contre les faibles températures et

protegent les bactéries contre 1’action des rayons ultraviolets du soleil, qui si non les tueraient.

20



Colmatage
{Infiltration
impossible)

Infiltration

Figure 8 : schéma illustrant ’action des roseaux pour un filtre vertical (élimination de colmatage).

11.3. Rendement épuratoire du filtre planté

L’épuration, grace aux filtres plantés de roseaux, se réalise selon le principe de
I’épuration biologique principalement aérobie en milieux granulaires fins a grossiers, en
éliminant le maximum des éléments qui participent dans cette décharge organique a savoir les
nitrates, la MES, ’ammonium..., ¢’est pour quoi le filtre planté fait ce traitement par deux

étapes :

e la filtration superficielle : les matieres séches en suspension sont arrétées a la surface
du massif filtrant et avec elles une partie de la pollution organique (DCO particulaire).
e |'oxydation : le milieu granulaire constitue un réacteur biologique servant de support
aux bactéries aérobies responsables de I'oxydation de la pollution dissoute (DCO

soluble, azote organique et ammoniacal).

Ces deux étapes nous donnent une idée sur la maniere dans laquelle se fait le traitement des
margines par le filtre planté, mais pour savoir I’efficacité de cette technique, il faut voir

quelques résultats de cette opération :

Tableau 2 : Rendement moyen de traitement des margines.

DBOs DCO MES NK NGL Pt

Valeurs annoncées - - - - - B

Valeurs moyennes observées 90 85 90 85 45 40
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Tableau 3 : concentration minimale de ’eau traitée.

DBOs DCO MES NK NGL Pt

Valeurs annoncées 25 90 30 10 - -

Valeurs moyennes observées 10 40 10 5 30 4
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Chapitre 2
MATERIELS ET METHODES



Filtre planté

Les essais ont été effectués en utilisant une eau sortiec d’un pilote filtre planté installé a la
faculté des sciences Semlalia par le LHEA, ce filtre traite un mélange Eaux usées

urbaines/margines
Ce filtre planté est compose de 3 couches :
1- Couche a sable : couche de sable a une épaisseur de 30 cm
2 - Couche de gravier a une granulométrie de 2 a 8mm pour une épaisseur de 10cm.

3- Couche drainante : c’est une couche de gravier a une granulométrie de 20 a 40mm.

Figure 9: filtre planté installé a la faculté des sciences Semlalia par le LHEA.
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Meélange des eaux urbaines
et les margines.
(Entrée)

30cm

10cm

traité.

Figure 10 : schéma montre la structure et la composition du filtre planté utilisée

I1. Echantillonnages

11.1. Margine
L’¢échantillon utilisé dans cette ¢tude a été retiré d’une unité d'extraction d’huile d’olive.
Cette unité travaille avec un systéme d’extraction traditionnel (presse). Elle est située a Rass
El Ain a 50 km de la ville de Marrakech sur la N8.

L’échantillonnage a été réalisé au cours du mois de février.

11.2. Sol

L’échantillon du sol utilisé dans cet essai a été prélevé dans les 10-20 premiers cm de

profondeur au niveau d’un jardin de la faculté des sciences Semlalia.

I11. Partie expérimentale

I11.1.  Analyses physico-chimiques des margines
.11, L’Acidité (pH)

Le pH est mesuré dans une suspension de moulins ‘effluents’ d’olive a température
ambiante. Le pH ou la concentration des ions hydrogeéne indique le taux d’alcalinité ou

d’acidité de 1’eau. Il est mesuré par un pH-metre de type CONSORT C 562.
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111.1.2. Matiére en suspension (MES)

La détermination de la matiére en suspension est basée sur la séparation des matiére
solubles et celles insoluble par filtration (AFNOR T90-105 1983). Apres avoir lavée de disque
filtrant (0,45um) avec 1’eau distillée, il est séché a 105°C a la masse constante. Apres
refroidissement, le filtre pesé sur une balance analytique dont la sensibilité est d’au moins 0.1
mg et placé dans 1I’équipement de filtration. 10 ml d’OMW dilué sont filtrés sur Millipore.
Apres drainage et séchage a 105°C, le filtre est pesé. Le MES est exprimé en g/l.

111.1.3. Demande chimique en oxygene (DCO)

La DCO correspond a la consommation d’oxygene nécessaire pour compléter I’oxydation des
matieres organiques de ’'OMW. Il est exprimé en grammes d’oxygene par litre d’échantillon. La
détermination de la DCO est faite par la méthode du dichromate de potassium selon la norme AFNOR
(T 90-101, 1983). Les valeurs de DCO mesurées a 1’aide d’un spectrophotométre de type —UV marque
visible 4201/20 Zuzi.

111.1.4. Extraction et détermination des polyphénols

L’extraction des polyphénols se fait selon le protocole (Macheix et al. 1990).

Sur 2 ml des filtres végétaux, on ajoute 2 ml de sulfate d’ammonium (40%) et 0.4 ml
d’acide métaphosphorique (20%), puis on proceéde par 2.2 ml d’éther de pétrole trois fois,
puis extrait trois fois avec 4,4 ml d’acétate d’éthyle, I’extrait est évaporé a sec a 35°C et le
résidu est recueilli dans 5 ml de méthanol pur.

Apres cela, on mélange 50ul du phénol extrait avec 1,35 ml d’eau distillé et 200 pl de
réactif Folin-Ciocalteu. Aprés 3 minutes, on ajoute au mélange 400 ul d’une solution de
carbonate de sodium a 20%. L’ensemble est placé dans un bain de soleil pendant 20 min a

40°C. L’absorbance mesurée par le spectrophotometre a 760 nm.
111.1.5.  Phosphore total
L’OMW était minéralis¢é avec 1’acide sulfurique en présence d’une minéralisation au

catalyseur KSO4. Apres ajustement du pH entre 1.5-2.5 avec NaOH (3N) , le dosage est
effectué suivant le protocole (AFNOR T90-023 1983).
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111.1.6. Azote total de Kjeldahl (NTK)

La détermination du NTK a été effectuée selon la méthode de la norme AFNOR T90-110
(1983) en deux étapes. La premiere éetape est une digestion acide (concentré H2SO4) qui
convertit tous les composés azotés organiques en ammoniaque. Dans la deuxiéme étape, les
ions ammonium ont été transformés par distillation d'ammoniac. Ce dernier, sous l'action du
NaOH, était entrainé par la vapeur et récupéré dans le tampon de borate. Le dosage a été

effectué par titrage.

111.1.7.  Azote ammoniacal (NHz")

L'azote de I'ammoniac (NH4-N) est déterminé par une technique colorimétrique selon la
norme AFNOR (T90-015), (1983), dont le principe est le suivant: L'ion ammonium (NH4) se
lie a une molécule de phénol en présence de chlore. La réaction est catalysée par le
nitroprussiate de sodium. Il forme un complexe de type indophénol qui donne une coloration bleue.

La densité optique est mesurée a 630 nm.

111.1.8. Nitrite (NO)

Les nitrites sont déterminés selon l'absorption moléculaire par spectrométrie standard de
I'AFNOR (T90-013) 1983 a 537 nm; Apres la diazotation du "4-amino-benzenesulfonamide
(sulfanilamide) et le couplage a pH 1,9 avec le dichlorure de N- (1-naphtyl) 1,2-

diaminoéthane (N-1-naphtyléthylenediamine).

111.1.9. sulfates (504%)

La mesure des sulfates s'effectue selon (Rodier, 2009.) Les sulfates sont précipités dans un
milieu chlorhydrique en "Sulfate de baryum. Le précipité ainsi obtenu est stabilisé en utilisant

une solution de Tween 20. Des suspensions homogenes sont mesurées dans le spectrométre.

11.2. Analyses du sol

Plan expérimental de I’essai

Cet essai consiste a faire un épandage sur le sol par les margines. Aprés le tamisage, on
ajoute 200g du sol dans 8 pots. Trois traitements ont été appliqués (2 essai pour chacun) :

- une entrée de 5% (eau usée urbaine/margines).
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- une sortie 5%.
- margine brute (100%).
Et un témoin (eau de robinet).

L’épandage a été réalisé chaque jour par S0ml de chaque traitement.

Figure 11 : Essai d’épandage sur le sol par les margines

111.2.1.  Analyses microbiologiques du sol

Analyses microbiologique du sol ont porté sur la flore mésophile aérobie totale
(FMAT)

Le dénombrement de la FMAT du sol a été déterminé a partir d’une solution du sol, 1 g a
été dilué dans 10 mL d’eau distillée stérile. Ainsi une série de 6 dilutions successives a été
préparéee a partir de la solution mere. Ensuite, se poursuit un ensemencement dans un milieu
de culture défini (gélose P.C.A) en boite de pétri, des diverses dilutions de la suspension
mere. Les boites, sont ensuite incubées a 25°C durant 10 jours. Le calcul du nombre de
microorganismes, se fait a partir du nombre de colonies obtenues dans la ou les boites
correspondant aux dilutions donnant un résultat significatif en UFC/g de sol. Chaque colonie

est considérée comme ayant été engendrée par un microorganisme.

111.2.2.  Analyse physico-chimique du sol

Les parametres physico-chimiques du sol sont mesurés a I’aide d’une Multiparamétre HI

9829 dans une suspension (10g du sol+ 50ml de I’eau distillée)
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» L’acidité (pH)

Le pH ou la concentration des ions hydrogéne indique le taux d’alcalinité ou d’acidité de la

suspension.
» Laconductivite

La conductivité est une mesure de la capacité de 1’eau a conduire un courant électrique, donc
une mesure indirecte de la teneure de I’eau en ions. Les résultats obtenus sont exprimés en

micro-Siemens par centimeétre (ps/cm).
» Les solides dissous totaux (TDS)

Les solides totaux dissous représentent une évaluation totale des sels minéraux contenus
dans la suspension. Cette valeur traduit une évaluation totale sur le taux de minéraux qui ont

été dissous dans la suspension. Les résultats obtenus sont exprimés en mg/I.
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CHAPITRE 111

RESULTATS ET DISCUSSION



I. Résultats
1.1. Caractérisation physico-chimique des margines avant et apres le traitement

Le tableau 4 présente les caractéristiques physico-chimiques du mélange étudié (eau usée
urbaine/margine) avant et apres le traitement par le filtre planté (entrée et sortie).

Les résultats obtenus avant le traitement montre que les margines étudiés (1%) ont une acidité de
Pordre 6.23 et une conductivité trés élevée (12.12 ms.cm™) et une salinité (7,01 PSU). Ces valeurs
reflétent la teneur élevée en sels présents dans ces effluents. Ces margines sont aussi caractérisés par
la prédominance des substances toxiques notamment les composées phénoliques 467,13mg/l et les
indicateurs de la pollution (Sulfate : 337,03 mg/l) et (Orthophosphate : 25.96 mg/1)....

Tableau 4 Les caractéristiques des margines (1%) avant et apreés le traitement par le filtre planté.

Paramétre Entreée Sortie
Ph 6.23 8.36
Conductivité (ms/cm) 12,12 2,12
Température (°C) 16,35 13,75
Oxygene dissous (mg/)l 9.6 10.50
TDS (mg/l) 6080 1064,00
Salinité (PSU) 7,01 1,10
MES (g/l) 0,51 0,00
DCO (g/l) 13,29 £ 0,69 1,13+0,40
Polyphénols (mg/1) 467,13 £ 5,26 23,44 + 1,99
Orthophosphate (mg/l) 25,96 +1,52 1,19+0,13
Phosphore totale (mg/l) 31,35+1,65 0,15+ 0,04
Amonnium (mg/) 2,98 £ 0,53 0,13+ 0,03
Sulfate (mg/l) 337,03+ 2,75 192,15 £ 2,03
Nitrate (mg/l) 0,47 £ 0,01 2,16 £ 0,35
Nitrite totaux (mg/l) 6,61+ 0,34 1,37+0,34
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1.2. Le rendement de filtre planté

Le traitement par le filtre planté a pu éliminer 100% de la MES.

La teneur en polyphénols a diminuée considérablement, elle passe de 467,13 g/l avant le

traitement

aération et aussi par 1’augmentation de pH (I’acidité est diminuée de 6.23 a 8.36) apres le
passage par le filtre qui favorise la dégradation des composés phénoliques. Les phénols se
transforment en phénolates avec formation des CsHSO qui sont retenus par les colloides du

sol (Macheix et al,1990).

18
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14
12
10

o M B o om

Figure 12 : Graphe montre la diminution de quelques parameétres (Acidité, conductivité et température)

La DCO est diminuée aprés le traitement de 13,29 g/l en entrée a 1,13 g/l en sortie (avec
un taux d’abattement correspondant a 91,46%). Cette diminution dd a la dégradation de la
matiére organique dissout par les bactéries hétérotrophes qui consistent un bio-filtre sur les

agrégats de gravier. Cette dégradation se fait en présence d’oxygene qui provient de la

traitement

a 23,44 g/l aprés le traitement. Cette diminution peut s’expliquer par la bonne

parametres des margines avant et apres le

B entrée

sortie

pH

Conductivité Température
(rns/cm) (*C)

des margines étudiés apres le traitement.

diffusion, la convection et la fuite des racines des macrophytes.
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La teneur en nitrate & été augmentée avec un taux d’abattement nul (Figurel3) aprés le
traitement et on peut expliquer cette augmentation par la nitrification par lequel les nitrates
sont produits dans I'environnement. Celle-ci se fait en deux étapes distinctes, chacune sous

I'action de micro-organismes différents.

Etape 1 : I'ammoniac est oxydé en nitrite, c’est la nitritation.
Etape 2 : le nitrite est oxydé en nitrate, c’est la ni tration.

Azote ammoniacal Nitrite

NHs* —> —>

NO2 NOs -

Nitrate

Avec 02 dissous

~
Nitrification
On note aussi la diminution de I’orthophosphate avec un taux d’abattement correspond a

95,41%, cette diminution est due essentiellement aux mécanismes de sédimentation, de

précipitation ou 1’absorption.

Letaux d*abattement spécifié de chaque paramétre
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Figure 13 : le taux d’abattement pour chaque paramétre apres le traitement.
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La TDS est montre une forte diminution, elle passe de 6080mg/l en entrée a 1064 mg/l en
sortie. La conductivité est passée de 12,12 mS/cm a 2,12 mS/cm (Figurell) puisque la teneur

en sels a diminué.

1.3. Les résultats des analyses microbiologiques du sol.

Les résultats des analyses microbiologiques du sol avant et apres 1’épandage par les
déférents traitements montrent qu’il y a une diminution de la flore mésophile totale (FMAT)

par rapport au témoin et la FMAT initiale (avant 1’épandage).

L’entrée 5% permet de diminuer la FMAT du sol de 4.10° & 18.10 * UFC par gramme de
sol aprés 8 jours d’épandage, et de 4.10 ® & 4.10 * UFC par gramme de sol aprés 20 jours

d’épandage.

Diminution dela FMAT du sol épandu par les
margines diluées

200 \\ +=—N*10"4 UFC/g de sol

N#10"4 UFC/g de sol

Figure 14 : diminution de la FMAT du sol épandu par les margines diluées.

Tandis que la FMAT du sol traité par la sortie 5% a diminuée, elle passe de 4.10°a 144.10*
UFC par gramme du sol aprés 8 jours d’épandage, et de 4.10° & 33.10* UFC par gramme du

sol apres 20 jours d’épandage.
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Diminution dela FMAT du sol épandu parles
margines taritées
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Figure 15 : diminution de la FMAT du sol épandu par les margines traitées

D’autre part la FMAT du sol traité par les margines brutes non traitées montre une

diminution jusqu’a 2.10* UFC par gramme de sol aprés 20 jours d’épandage.

Diminution dela FMAT du sol épandu parles
margines brutes non traitées
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Figure 16 diminution de la FMAT du sol épandu par les margines brutes non traitées
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I.1. Les résultats des analyses physico-chimiques du sol avant et aprés 1’épandage

Les parametres physico-chimiques du sol épandu par les margines brutes a connu un
changement remarquable, I’acidité a été augmenté jusqu’a 3,45 apres 20 jours d’épandage, la
conductivité a été augmenté de 750 ps/cm avant 1’épandage a 7895, cette augmentation peut
s’expliquée par 1’élévation de la teneur en sels provient des margines.

Tandis que le sol épandu par les margines traitées (sortie 5%) a connu un changement mois

que le sol épandu par les autres traitements

2000

3 7895

7000
E 6000
Sg'-‘.‘ 50l
3 so000 B témoin
§ 4 ¥ margines traitées
§ B margines diluées
E 3000 ¥ margines non traitées
o

2000
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Figure 17 : variation de la conductivité du sol en fonction de traitement appliqué.
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Figure 18 : variation du pH du sol en fonction de traitement appliqué.
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Figure 19 : variation de la TDS du sol en fonction de traitement appliqué.

I1. Discussion générale

Les analyses physico-chimiques montrent que les margines sont des effluents dotés
d’énorme pouvoir polluant. En effet, elles sont trés riches en mati¢re organique. De plus les

teneurs en éléments phénoliques.

Les résultats d’épandage du sol ont permis de montrer 1’influence des rejets des margines
sur les microorganismes du sol. Ces résultats ont révélé que les margines brutes non traitées
induise une grande modification au niveau de I’activité microbienne et au niveau des

caractéristiques physico-chimiques du sol.

Alors que les margines traitées induisent une faible modification. Donc on peut dire que le
traitement de ces margines par le filtre planté a permis de réduire leurs impact sur la flore

totale du sol.

Les résultats de cette expérience montre que I’épandage des margines influence d’une fagon
remarquable sur la flore mésophile totale aprés 20 jours, ceci peut s’expliquer par les effets
toxiques des compositions phénoliques et la teneure élevée en matiéres organiques des

margines.
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Par contre le sol épandu par les margines traitées par le filtre planté installé par LHEA a la
Faculté des sciences Semlalia & enregistré un effet sur la FMAT plus ou moins faible.

Par conséquence, on peut conclure que le traitement des margines par le filtre planté
avant de les rejeter peut réduire leurs impact négative sur 1’environnement et surtout sur le sol

agricole.
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CONCLUSION

Ce travail a permis dans un premier temps d’étudier les caractéristiques physico-
chimiques des margines, et de suivre leur traitement par filtre planté, en observant leur

impact sur la flore du sol par un essai d’épandage.

Le filtre planté a une efficacité d’éliminer et diminuer la teneur des margines en
composés phénoliques, de la matiere organique, et des autres indicateurs de pollution
(Nitrates, phosphore total, DCO, etc.) avec un taux d’abattement trés élevé (de 42.98% a
99.52%).

L’épandage du sol par différents traitements (entrée 5%, sortie 5%, margines brutes, et
le ttmoin (eau du robinet)), assure une diminution de la flore mésophile totale du sol, cette
diminution varie selon le traitement appliqué, les margines traitées ont une modification
moins que celle des margines brutes, cet essai montre par conséquent 1I’importance du
traitement des margines avant leur rejet dans 1’environnement et les milieux agricoles soit
par un filtre planté pour notre cas, soit par une autre méthode en réduisant leur impact sur

I’environnement.
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Liste des abréviations

Ca : Calcium
DBOs : Demande Biochimique en Oxygéne a cing jours, concentration exprimée en
mg d’02/L

DCO : Demande Chimique en Oxygene, concentration exprimée en mg d’O2/L
EH : Equivalent Habitant

Fe : Fer

FPv : filtre planté vertical

K - potassium

LHEAC : Laboratoire Hydrobiologie, Ecotoxicologie, Assinaicement et changements

globaux.

MES : Matieres en Suspension, concentration exprimée en mg/L
Mg : Magnésium

MS : Matiere Séche

MV : Matiéres volatiles (mg/L)

Na : Sodium

NGL : Azote Global, concentration exprimée en mg de N/L

NK : Azote Kjeldahl, concentration exprimée en mg de N/L

OMW : Olive Mill Wastewater

P : Phosphore

P.M : Poids Moléculaire

Pt : Phosphore total

FMAT : Flore Mésophyte Aérobie Totale
UFC  : unité formant colonie

TDS : Solides Totaux Dissous
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Liste des figures

Figure 1 : Extraction de I’huile d’olive par voie discontinue.
Figure 2 : Extraction de I’huile d’olive par voie continue.
Figure 3: coupe transversale d’un filtre planté a écoulement vertical.

Figured : Matériaux recommandés pour la filiere & deux étages de traitement des eaux usees
brutes par FPv.

Figure 5 : coupe transversale d’un filtre planté a écoulement horizontal.
Figure 6 : coupe transversal d’un filtre planté horizontal a écoulement superficiel.
Figure 7 : coupe transversal d’un filtre planté horizontal a écoulement sous-surface.

Figure 8: schéma illustrant I’action des roseaux pour un filtre vertical (élimination de

colmatage).

Figure 9 : filtre planté installé a la faculté des sciences Semlalia par le LHEA.
Figure 10 : schéma montre la structure et la composition du filtre planté utilisée.
Figure 11 : Essai d’épandage sur le sol par les margines.

Figure 12 : le taux d’abattement pour chaque paramétre aprés le traitement.

Figure 13 : Graphe montre la diminution de quelques parameétres (Acidité, conductivité et

température) des margines étudiés apres le traitement.

Figure 14 : diminution de la FMAT du sol épandu par les margines diluées.

Figure 15 : diminution de la FMAT du sol épandu par les margines traitées.

Figure 16 : diminution de la FMAT du sol épandu par les margines brutes non traitées.
Figure 17 : variation de la conductivité du sol en fonction de traitement appliqué.
Figure 18 : variation du pH du sol en fonction de traitement applique.

Figure 19 : variation de la TDS du sol en fonction de traitement appliqué.
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Liste des tableaux

Tableau 1: Composition des margines.
Tableau 2 : Rendement moyen de traitement des margines.

Tableau 3 : concentration minimale de I’eau traitée.
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Annexe 1:

Taux d’abattement de chaque paramétre aprés le traitement

Les paramétres Le taux d’abattement (%)
TDS (mg/l) 82,5
Salinité (PSU) 84,30
MES (g/1) 100
DCO (g/l) 91,46
Polyphénols (mg/l) 94,98
Orthophosphate (mg/l) 95,41
Phosphore totale (mg/l) 99,52
Amonnium (mg/) 95,63
Sulfate (mg/l) 42,98
Nitrate (mg/l) 0
Nitrite totaux (mg/l) 79,27
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Annexe 2 :

Les résultats des analyses microbiologiques du sol avant (to) et aprés I’épandage

Flore mésophile aérobie totale (FMAT)

To 8] 20]

Sol traité par la sortie 5% 4,106 144.10% 33. 104
Sol traité par I’entrée 5% 4,106 18. 10* 4.10*
Sol traité par la margine brute 4,108 12. 104 2. 10*
Témoin 4.10° 300. 10* 56. 10
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Annexe 3 :

Les paramétres physico-chimiques du sol avant et aprés I’épandage.

Sol traité par les margines

Les parameétres Sol Témoin Entrée 5% | Sortie 5% | Margines 100%
pH 7 7.68 5.25 6.58 3.45
Conductivité (uS/cm) | 750 1056 2610 1203 7895

TDS (mg/l) 958 1011 5147 1254 6584

La température (°c) 18.35 20.32 19.61 19.54 20.20
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