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RESUME

Objectif : Dans I'objectif de trouver une solution originale pour le traitement des effluents liquides des huileries
(margine) qui constituent un véritable danger pour I'environnement, nous avons mis en place des filtres a base
d'argile et de sciures de bois d’eucalyptus en mono et bicouche. Les performances des filtres ont été évaluées
par I'analyse physico-chimique de la margine et des filtrats.

Meéthodologie et résultats: Les résultats obtenus montrent que la qualité de la filtration est fonction de la
hauteur du filtre et de sa granulométrie. L’effluent étudié est acide avec un pH moyen de 5,32. Sa concentration
en composeés phénoliques est de 5,454 g/l et sa DCO est de 369 g/l. La percolation de la margine a travers les
filtres a provoqué une augmentation du pH de 5,32 a 6,48 et une élimination de 98 % du la turbidité. Ce
traitement a également conduit & d'importantes réductions de la matiére organique (42 % de la DCO totale et
57,4 % des composés phénoliques). Par contre, le débit de la filtration n’est pas constant et ce a cause du
colmatage des pores du filtre.

Conclusion et application of résultats : Les filtres étudiés ont montré leurs efficacités malgré quelques
problémes techniques qu’on pourra résoudre lors d’une prochaine étude.

Mots clés : margine d’huile d'olive, filtration, sciure de bois ; argile ; composition physico-chimique

ABSTRACT

Objective: In the aim to find an original solution for the treatment of olive oil mill waste water, which constitutes
a real danger for the environment, we set up a process based on clay and wood chips with mono or bi layer.
The filtration results have been evaluated through the physic-chemical analysis of the filters and olive mill waste
waters.

Methodology and results:The results showed that the quality of the filtration depends on the height and size of
the filter. The effluent was considered acidic with an average pH of 5.32. Concentration of phenolic compounds
was 5.454 g/1and 369 g COD /. Percolation of the olive oil mill waste through the filters caused an increase in
pH from 5.32 to 6.48 and a 98% removal of turbidity. This treatment also resulted in significant reductions in
organic matter (42% of the total COD (Chemical Oxygen Demand) and 57.4% of phenolic compounds). The
filtration rate is not constant because the clogging of filter pores.
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Conclusion and application of results: The studied filters have shown their effectiveness despite some technical

problems we can solve in a future study

Keywords: olive mill wastewaters, filtration, clay, wood chips, physico-chemical compositions.

INTRODUCTION

La margine est le déchet principal généré lors de
I'extraction de I'huile d'olive. C'est un rejet fortement
pollué, sous forme liquide dont la composition est
variable. Cette variabilité dépend de la nature des
olives, de leur degré de maturation, des pratiques
culturales et du procédé utilisé pour I'extraction
d’huile d'olive (De Felice 1997). Environ 2.72 millions
de tonnes dhuile d'olive sont produites chaque
année dans le monde dont la majorité se concentre
dans le bassin Méditerranée (FAO 2007).La margine
d’huile d'olive est constituée d'eau (83 a 92%), de
composeés organiques (4 a 16%), et de composés
inorganiques (1 a 2%) (Pérez 1998). La couleur des
rejets va du noir au rouge foncé. Elle contient de
fortes concentrations de matiéres en suspension. La
margine se caractérise également par des niveaux
élevés DCO et DBO en plus des matiéres grasses et
composés phénoliques (Benitez 1997). Les
composés phénoliques peuvent causer des effets
toxiques pour plusieurs micro- organismes (Filidei
2003). En plus des désagréments visuels et des
mauvaises odeurs, la forte charge organique des
margines détruits totalement la faune et la flore
aquatique par absorption de I'oxygene dissous dans
l'eau. En agriculture, l'application directe des
effluents d’huileries d’olive bruts diminue les
rendements en matiére séche des cultures tomates
et du soja (Samperdro et al. 2004) et inhibent la
germination du pin, de la tomate et de ['atriplex
(DellaGreca et al. 2001 ; Muscolo et al. 2001). Par
conséquent, son utilisation agronomique, par
épandage direct, aurait de mauvaises répercussions
sur les eaux, les sols, les microorganismes et les
plantes. D’ou la nécessité de traiter ces effluents afin
de palier aux problémes environnementaux qu'ils
engendrent. A partir des années soixante-dix, les
effluents d’huileries d'olive ont fait I'objet d’une
grande attention de la part des institutions

scientifiques, des entreprises et des organismes
publics afin d’étudier et de proposer les meilleures
technologies en matiére de minimisation des impacts
environnementaux, de valorisation ou d’élimination
(El Hajjouji 2007). Compte tenu de leur composition
et de leur faible teneur en matiére organique, les
effluents d’huileries d'olive seuls ne peuvent
constituer un produit de valeur ajoutée intéressante
(El Alami, 2000). Enrichis, mélangés a d’autres
résidus, concentrés, séchés et /ou purifiés, ils
peuvent étre valorisés et employés pour la
production de certains composants plus utiles. Les
travaux scientifiques, on cité plus de 20 procédés ou
technologies applicables au traitement des effluents
d’huileries d'olive. Il s'agit dans la plupart des cas
d’opérations élémentaires ou combinées essayées a
I'échelle du laboratoire ou dans une installation
pilote, sans projection industrielle réelle. Les
techniques suivantes ont été décrites comme les
plus utilisées ou comme étant potentiellement
applicables. Ces techniques de traitement peuvent
étre classées en fonction du procédé utilisé :

e Thermique : Par évaporation (EI Alami,
2000, Nucleos de Interface, 1992),
incinération (Fiestas Ros de Ursenos, 1983)
ou Distillation (Ranalli, 1991),

e Physico-chimique : Par filtration /
ultrafiltration, Ozonation et Coagulation,

¢ Biologiques : Par traitement anaérobie et
aérobie (Hamdi et al. 1991 ; Borja et al.
1994, EI Alami, 2000, El Hajjouji et al.
2007).

C’est dans ce cadre que s'inscrit cette étude qui a
pour objectifs la caractérisation de la margine avant
et aprés son traitement par filtration sur argile et
sciure de bois d’eucalyptus en mono ou bicouche.
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MATERIELS ET METHODES

Echantillonnage

Margine : Les prélevements du margine ont été effectués
au niveau d'une unité de trituration artisanale dans la
région de Attaouia (centre du Maroc) durant la campagne
oléicole 2010-2011. Les échantillons étaient prélevés du
bassin de stockage des margines puis transportés au
laboratoire, dans des bidons de 20 litres. Les analyses
ont été réalisées dés réception au laboratoire aprés une
séparation entre la phase huileuse et la phase aqueuse
par décantation.

Sciure de bois d’eucalyptus : La sciure de bois ou
copeaux sont les chutes de matiére suite a la découpe ou
au fagonnage du bois. Aprés avoir sécher la sciure du
bois dans une étuve a 105°C pendant 24 heurs, elle a été
broyée et tamisée. Deux types de granulométrie ont été
retenus. La premiére a un diamétre compris entre 0.2 et 1
cm et la deuxieme, plus fine, a diamétre compris entre
0.040 et 0.250 mm.

Argile : Les échantillons d’argile proviennent de la région
de Safi (Centre Ouest du Maroc). Aprés avoir sécher
I'argile dans une étuve a 105 °C pendant 24 heurs, il a
été broyé avec un mortier puis tamisé. La granulométrie
retenue a un diamétre compris entre 0.040 et 0.500mm.
Partie expérimentale : La filtration de la margine a été
effectuée sur une colonne en verre (25 x 6¢cm) remplie de

RESULTATS ET DISCUSSIONS

Caractérisation de la margine de la région de
I'Attaouia : Les résultats des analyses physicochimiques
obtenus lors de la caractérisation de la margine brute

copeaux de bois ou d’argile en mono ou bicouche. Le
filtrat obtenu est récupéré puis sont stockée a 4 °C
jusqu'a utilisation. Le pH a été mesuré au moyen d’un pH-
métre. La matiére séche totale a été déterminée aprés
séchage a 105 °C pendant 24 heures. La matiére
minérale a été déterminée aprés minéralisation a 550 °C
pendant 24 heures (Rodier, 1984). La matiere volatile est
déterminée en faisant la différence de poids entre la
matiére séche obtenue par évaporation a 105 °C et les
résidus de cendres issues de la calcination a 550 °C. Elle
est exprimée en gramme par litre par rapport au poids
sec. La conductivité électrique et la salinité ont été
mesuré a ‘aide d’'un conductimétre. La turbidité a été
estimée en unités de turbidité néphalométrique (UTN) a
laide d'un turbidimétre. La demande chimique en
oxygene (DCO) a été déterminée par la méthode
colorimétrie au dichromate a reflux fermé. La DBOS
(AFNOR T90-103) a été déterminée par un DBO-métre.
Les composés phénoliques, exprimés en équivalant acide
caféique, ont été déterminés par la méthode au réactif de
Folin-Ciocalteu (Macheix 1990). Les spectres UV-
Visibles ont été effectués par un spectrophotométre a
longueurs d’ondes variables.

issue de la région de I'Attaouia sont reportés sur le
tableau 1.

Tableau 1 : Caractérisation physicochimique de la margine étudiée.

pH 5,32+ 0,01
Salinité (g/l) 95+04
Conductivité (ms/cm) 16,14 £ 0,07
DCO (g/1) 369,16 + 2,00
Composés phénoliques (g/l) 5,45 +0,40
Turbidité (UTN) 354 + 1
DBO (mg/l) 11250 £ 3
Matiéres minérales (g/l) 24 +2
Matiéres séches (g/l) 138 +2
Matiéres volatiles (g/l) 114 £2
Humidité (%) 88 +1

L'analyse des résultats obtenus montre que cette
margine est riche en matiere organique cela est justifié
par les valeurs trés élevées de DCO et DBO obtenues
(369 g/l et 11250 mg/l respectivement). La conductivité
élevée (16,14 ms/cm) prouve que la margine contient

aussi des composés ioniques. La concentration élevée
des composés phénoliques (5,454 g d’acide caféique par
litre) pourrait limiter toute biodégradation naturelle, et par
conséquent pourrait entrainer une perturbation plus ou
moins profonde de tout 'écosystéme récepteur. Les
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margines sont des effluents acides (5,32 unité pH) en
raison de la présence des acides organiques (acides
phénoliques, acides gras...). La valeur enregistrée dans
notre étude se trouve dans l'intervalle cité par plusieurs

Filtres monocouches : La caractérisation des filtrats
obtenus aprés filtration de la margine brute les différents
types de filtres étudiés a donné les résultats suivants :

auteurs (COI, 1990).

Tableau 2 : Caractérisation physicochimique des filtrats étudiés.

Parameétres Filtre a base de sciure Filtre a base d’argile Filtre a base sciure de
de bois 0,2cm<d<icm 0,04mm<d<0,25mm bois 0,04mm<d<0,25mm

pH 550,21 7,9+0,16 52+0,2

Salinité (g/l) 9,6 + 0,06 3,3+0,04 11,6 £ 0,08

Conductivité (ms/cm) 16,42 + 0,55 6,02 +0,42 19,5+ 0,56

DCO (g/l) 305,8 £ 1,95 185,8 + 1,33 283,3 £2,96

Composés phénoliques 4,3 +0,07 2,5+0,04 3,8 £0,04

(9/1)

Turbidité en (UTN) 384 £1,15 100,77 440 £+ 1,63

Temps de filtration (min) 30+1,08 Incompléte 60 +2,16

DBO (mgll) 8750 + 2,94 7500 + 2,94 5000 + 4,32

Pour le filtre & base de la sciure de bois de petite taille, la
filtration est rapide mais n'est pas efficace dans la
mesure ou le pH reste stable et la salinité et la
conductivité augmentent a cause de I'existence des sels
minéraux dans support de filtration. De méme la
granulométrie trés fine des copeaux des bois conduit a
'augmentation des matiéres en suspension via la
turbidité qui passe de 354 a 440 UTN. Par contre, trois
parametres ont subit des abattements. Il s’agit des
composés phénoliques, la DCO et la DBO. Leurs
abattements respectifs étaient de 30,33 %, 23,26 % et
55,55 %. Ces réductions peuvent étre expliquées par
I'adsorption d’une partie des composés phénoliques et de
la matiére organique sur les copeaux des bois. Des
résultats similaires ont été décrits pour un support
constitué de charbon actif de bois (Chatelin et al. 2013).
Pour le filtre a base de la sciure de bois de grande taille,
le temps de filtration n'était que de 30 minutes. On
remarque également que la salinité et la conductivité du
filtrat restent stables (9,6 g/l et 16,42 ms/cm

respectivement. L’adsorption de quelques acides sur les
surfaces des copeaux de bois conduit a une faible
augmentation de pH (5.5) et un abattement des
composés phénoliques, DCO et DBO de 21,16 %, 17,16
% et 22,22 % respectivement. Pour le filtrat a base
d’argile et étant donné que ce dernier est basique (pH
égal a 11), on remarque que l'acidité de filtrat obtenue
diminue de 5,32 a 7,9 unité pH. Les autres parametres
(salinité, conductivité, DCO, composés phénoliques,
DBO, et turbidité), ont tous subit des diminutions
importantes. Les valeurs des abattements enregistrés
sont de 65,26%, 62,70%, 49,67%, 54,16%, 33,33% et
97,17% respectivement. De méme, le spectre UV-visible
du filtrat montre une faible absorbance entre 200 et 300
nm et entre 650 et 800 nm (figure 1). Cette diminution
des absorbances est probablement due a la rétention des
diénes et composés phénoliques par I'argile. Ce genre de
phénomene a été déja observé pour des argiles
naturelles qui fixent des colorants anioniques (Errais,
2011).
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Figure 1 : Spectre UV-visible de la margine brute et du filtrat.

Cependant, le seul inconvenant de ce support est la
durée de filtration qui est trés élevée ainsi que la quantité
faible de la margine filtrée, suite au phénoméne de
colmatage. Pour palier & ce probléme, on a étudié
I'efficacité d’un filtre composée a part égale entre les
deux supports.

Filtres bicouches : Apres filtration de la margine brute
sur les filtres bicouches, en agrile et coupeaux de bois,
I'analyse physicochimique des filtrats obtenus a donne

les résultats suivants (Tableau 3) : Pour le Filtre ayant
comme couche supérieur les copeaux de bois suivid’'une
couche d'argile, la filtration est compléte. Le pH du filtrat
tend vers la neutralité (pH égal a 6,2) et les autres
paramétres tels que la DCO, les composés phénoliques,
la DBO, la salinité, la conductivité et la turbidité sont tous
subit des abattements remarquables. Les valeurs de ces
abattements sont de 25,75%, 43,74%, 55,55%, 38,94%,
36,61% et 93,38% respectivement.

Tableau 3 : Caractérisation physicochimique du deux filtrats étudiés.

Paramétres Filtre : argile sur copeaux de bois | Filtre : copeaux de bois sur argile
pH 6,13 +0,12 6,2+ 0,15

Salinité (g/l) 80,04 5,8+0,04

Conductivité (ms/cm) 13,72+ 0,03 10,23 + 0,38

DCO (g/) 256,8 +0,8 2741 +£1,02

Composés phénoliques (g/l) 2,73+0,03 3,07+0,03

Turbidité (UTN) 17,88 £0,5 23,41 +0,56

Temps de filtration (min) 240+ 3 90 +1

DBO (mg/l) 7500 + 2 5000 + 3

Pour le filtre ayant comme couche supérieur l'argile et
comme couche inférieur les copeaux de bois, la filtration
n'‘est pas complete suite au colmatage des pores au
niveau de la partie supérieure du filtre, par les matiéres
en suspension contenues dans la margine. Par contre, au
niveau de la partie filtrée, le filtrat obtenu a un pH égal a
6.13 et les paramétres comme la DCO, composés
phénoliques, la DBO, la salinité, la conductivité et la
turbidité sont tous subit des abattements remarquables

(30,43%, 50%, 33,33%, 15,75%, 14,99% et 94,94%
respectivement). De ce fait, il apparait la meilleure
filtration est obtenue avec un filtre de coupeaux de bois
sur argile. Cependant, et dans le but d'évaluer l'effet du
rapport des deux supports sur cette filtration, nous avons
fait varier ce rapport en 75 % coupeaux de bois sur 25 %
argile. Les résultats obtenus sont reportés sur le tableau
4.
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Tableau 4: Caractérisation physico-chimique du filtrat.

Paramétres Filtrat

pH 6,48 +0,1
Salinité en (g/l) 8,1+0,04
Conductivité en (ms/cm) 14,17 £ 0,03
DCO en (g/l) 212,27 +0,9
Composés phénaliques en (g/l) 2,32 +£0,03
Turbidité en (UTN) 57+04
Temps de filtration en (min) 90 +1

DBO en (mg/l) 3750 £ 1

On remarque que les paramétres : salinité, conductivité,
DCO, composés phénoliques, DBO, et turbidité sont tous
subit des abattements importants. Ses abattements
étaient de : 14,73%, 12,20%, 42,50%, 57,40%, 66,66% et
98,38% respectivement. De méme, le spectre UV-visible

CONCLUSION

Cette étude révéle que la filtration des effluents des
huileries sur un filtre a base d'argile et la sciure du bois
peut étre un traitement efficace et mois onéreux. Les
abattements de la DBO, DCO, composés phénoliques
sont remarquables. Ceci est du a l'adsorption des
polyphénols et acides gras sur le filtre. La diminution de
l'acidité de la margine est due, soit a 'échange des ions
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