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Introduction générale

L’olivier est un arbre cultivé depuis I'antiquité dans toutes les régions qui bordent la
meéditerranée (Tissot, 1937). C’est une espece qui occupe une place importante dans
I’ arboriculture fruitiere. La production mondiale d huile d’ olive est concentrée dans la région
méditerranéenne avec 98%, dont 75% sont produites par les Etats de I’Union Européenne
(Kavallari et al., 2011).

En Algérie, I’oléiculture occupe une place trés importante, cette activité engendre plus de
I” huile comme produit principal, une grande quantité de sous-produits constituée de grignons
et des margines (Hamlat, 2022). En effet, 1a production de |” huile d’ olive nécessite de grandes
quantités d’ eau, par conségquent cette industrie génere une énorme guantité de déchets liquides
tels que les margines. Les pays producteurs d huile d’olive en I’occurrence I’ Algérie sont
confrontés a la problématique de leur élimination des margines (khemiri, 2021). Ces derniers,
ou eaux de végétation déversées dans la nature, sans traitement préalable sont responsables
d’une source de pollution inéluctable (Gharby, 2013) due principalement a leur contenu en
différentes substances en matiere organique telles les sucres, tannins, composés phénoliques,
acides organiques et lipides (EI Abbassi, 2013). Les margines sont bien plus nuisibles que les
eaux useées urbaines. Pour éviter toute pollution possible, le traitement et la vaorisation de ces

résidus est devenue une nécessité (EI Abdouni, 2020).

La valorisation des margines constitue I’ une des clés permettant de résoudre la problématique
de la gestion de ces effluents. Aussi, il est plusjudicieux de ne pas les traiter comme un déchet
nuisible mais comme un sous-produit nécessitant I’ installation d’ unefiliére de val orisation éco-
responsable et structurée (saf, 2022).

Malgré leur profil polluant, les composés phénoliques des margines ont un intérét
cosmétologique sur la peau en luttant contre les radicaux libres responsables de 80% du
viellissement. Les polyphénols piegent les formes actives de |I’oxygene et ont un effet
bénéfique sur I’ élastine et le collagene et sont employés dans des compositions cométiques,

comme agent d éclaircissement ou agent anti taches de la peau (El Abbassi, 2013).

C’ est dans ce contexte que s'inscrit ce modestetravail defin d’ étude. Il consiste alavalorisation
de ces effluents aqueux (margines) issusdel’ extraction del’ huile d olive en les utilisant comme
un produit naturel pour fabriquer du savon. Aing, I'incorporation de ces sous-produits dans le
domaine cosmétique offre une aternative intéressante pour relever le défi de leur éimination

et résoudre un probléme environnemental .
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Cemémoire est scindé en deux grandes parties principales ; lapartie bibliographique subdivisée

en deux chapitres essentiels:

Le premier chapitre consiste a une recherche bibliographique qui comporte la répartition de
I”activité oléicole, la production de I'huile d'olive a I'échelle mondiale et nationale, les
différentes méthodes d’ extractions d'huile et les bienfaits de cette derniere sur la santé de

I"Homme.
L e deuxiéme chapitre, quant alui, porte sur les généralités sur lesmargines et leur valorisation ;

L e troisieme chapitre représente d' une part les différentes méthodes et traitements utilisés pour
la caractérisation physicochimique et microbiologique des margines et d'autre part la

fabrication du savon.

Le quatriéme et dernier chapitre présente les résultats des différentstests et paramétres effectués

et leur discussion.
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Chapitrel L’ huiled’olive

L’ olivier (Oleaeuropaea L., Oléacées) est un arbre durable et persistant qui peut vivre et donner
des olives pendant plusd un siécle (Khalili et al., 2022). Son histoire se confond avec celle des
civilisations qui ont vu le jour autour du bassin méditerranéen. Ainsi, I'olivier et son huile
occupent une place prépondérante dans la culture et le patrimoine des grandes civilisations
antiques (henry, 2003).

La culture de I'olivier en Algérie est une activité ancestrale depuis son introduction par les
phéniciens en Afrique du nord et particulierement en Algérie. En effet, les pressoirs d’ olive
existants au niveau des hauts-plateaux représentent des témoins de cette ancienne activité durant
I’ époque romaine (M endil et Sebai, 2006).

L’ huile d'olive est tirée du fruit de I’ olivier (Olea europaea). C'est I’ unique huile susceptible
d étre consommée directement telle qu’ elle sort du fruit. Sa production nécessite un équipement
spécifique qui ne peut ére employé pour la trituration d aucune autre matiére oléagineuse
(Guissous, 2019).

|. Généralités
|.1. Oléiculture

L'oléiculture occupe toutefois une partie tres importante dans |'économie agricole de certains
pays méditerranéens et |a tendance de la consommation mondiale est ala hausse, en outre, on
compte actuellement plus de 900 millions d'oliviers cultivés atravers le monde (Benhayoun et
al., 2007).

Laculturedel’ olivier remonte en Algérie alaplus haute antiquité. Nos paysanss'y consacraient
avec art durant plusieurs siecles. L’ olivier et ses produits constitueraient alors I’ une des bases
essentielles des activités économiques des populations rurales. Cette oléiculture s éend sur les
régions montagneuses du secteur traditionnel notamment dans les wilayas de Tizi -Ouzou, Sétif
et Constantine (Alloum, 1974).



Chapitrel L’ huiled’olive

Huile D'Olive - Production (Tonnes)

e -— 4 -~ o -
o AR R, s
; y / - of
P I “
- \ A b e
, L] ‘,
i_ L
w LV \
4,

<434

434 ; 892

892 : 1700

17008916

8 916 ; 16 000
B 16 000 ; 99 985

9 985 ; 191 80
B ¢ ses ; 191 800 .
I - 191000 (YISO L@ A .. e,

Figure n°01 : Laproduction mondiale del’ huile d’ olive (FAO, 2016).

|.2. Production mondialedel’huiled’olive

L e patrimoine oléicole mondiale est composeé d’ environ 930 millions d’ oliviers, dont 830 sont
localisés autour du bassin méditerranéen (Figure n°1), et représentent plus de 90% des oliveries
du monde, avec I’ Espagne comme premier producteur, suivis par I’ Italie, la Gréce, la Turguie,
le Maroc, le Portugal, la Tunisie et I’ Algérie (Hamlat, 2022).

Selon I'Organisation des Nations Unies pour I'Alimentation et I'Agriculture (FAO), la
production d huile d olive est prédominante dans les pays méditerranéens : Espagne, Italie,
Grece, Turquie, Syrie, Tunisie et Maroc (Figure n°2), laproduction de ces pays représente 97%
de la production mondial e estimée a 2.500.000 tons.

Pendant |a compagne oléicole 2018 /2019, la production d’ olives destinée a |’ huile représentait
3135 000 tonnes, et celle destinée aux olives de table était de 2 751 000 tonnes (COI, 2020).
Selon les données officielles des pays et les estimations de secrétariats exécutif du COI, la
production mondiale de la campagne 2021/2022 pourrait atteindre environs 3 098 500 t, soit
une augmentation 2,9 % par rapport ala compagne précédente.
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Figure n®°02 : Les pays principaux producteurs de I'huile d'olive (COI, 2015).

|.3. Laproduction olécole en Algérie

En Algérie, I’oléiculture joue un role économique, socia et environnemental important. Le
verger oléicole national couvre une superficie de plus 450 mille hectares avec un nombre
d’olivier atteignant les 62 millions arbres (DSASI, 2018).

Elle se positionne aprés |I'Espagne, I'ltalie, la Gréce et la Tunisie qui sont par ordre
d’ importance, les plus gros producteurs d’ huile d’ olive. Lafiliére olécole occupe 389 000 ha
(Lamani et Ilbert, 2016).

Le patrimoine oléicole algérien est estimé a32 millions d’ oliviers, ce qui représente 4,26% du
patrimoine mondial. La production annuelle en huile a atteint 35.000 tonnes et celle de I’ olive

de table 80.000 tonnes (Hadjou et al., 2013).
I.4. Technologie de transfor mation des olives

Selon le COI L’huile d'olive est une huile obtenue a partir du fruit de I’ olivier, al’exclusion
des huiles obtenues par extraction avec des solvants par des procédés de ré estérification, ou
par n"importe quel mélange avec d autres d huiles de nature diff érente. L’ huile d’olive ne
demande aucune étape de raffinage ni aucune transformation chimique. Gréce a cette simplicité
procédurale, I’ huile d olive est produite depuis |’ antiquité (Bekkar, 2019).
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[.4.1. Larécoltedesolives

La récolte des olives doit intervenir lorsque les fruits atteignent le niveau maximum de la
maturité pour avoir un rendement maximal al’ extraction, et assurer lameilleure qualitéal’ huile
d olive. Toutefois, la prolongation de la récolte apres la maturité des fruits entraine une
réduction des substances aromatiques de I'huile ains qu’ une augmentation de I'acidité (Iddir,
2020).

Il existe de nombreuses méthodes de récolte des olives, elles varient d’une région al’ autre : la
méthode traditionnelle (la méthode a la main), la cueillette en peignes manuel et la récolte

mécanisée des olives.

[.4.2. Le nettoyage et I'effeuillage

Apres larécolte, les olives sont transférées au moulin, les olives pesées puis nettoyées dans un
systeme de laveuse-effeuilleuse ce qui permettra d'en retirer les impuretés (terre, cailloux,
feuilles...). Lalaveuse s agit d'un systéme mécanique ou les olives passent sous des jets d'eau
afin qu'elles soient nettoyées de toute poussiere. L'effeuillage, quant a lui, est assuré par des

hottes qui aspirent et par des trémies qui retiennent lesfeuilles et lesbois (Veillet, 2010).

1.4.3. Lebroyage
Les olives propres passent ensuite, dans des broyeurs. Le broyage (ou trituration) des olives a
pour but de détruireles cellulesdesolives afin que celles-ci puissent libérer e contenu cellulaire

des drupes. Deux types de broyeurs sont plus répandus :

a) Broyeur ameuleen pierre: cebroyeur est utilisé dansle systeme discontinu exposé al'air,

il tourne a une vitesse de rotation trés lente (Bianchi, 1999) ;

b) Broyeur a marteaux : On distingue plusieurs types : des broyeurs métalliques a marteaux,
a dents ou a disgues, a rouleaux. Ce broyeur est utilisé dans le systeme continu, il est plus

pratique et moins colteux (Amirantes et al., 2002).

l.4.4. Malaxage
Le malaxage a pour but d homogeénéiser la pate d olive maisil permet également d’ augmenter
le regroupement des gouttel ettes d'huile en gouttes de plus grande dimension de facon qu'elles

puissent étre séparées de la pate (1ddir, 2020).
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[.4.5. La séparation des phases

Unefois la pate d’ olive homogénéi sée et |a coal escence effectuée, I’ étape suivante consiste en
la séparation de la phase solide et de la phase liquide. Deux systemes de séparation de phases

sont adaptés : un systéme de presse et un systéme de centrifugation horizontale.

1.4.5.1. Séparation des phases liquides-solides

La pate malaxée est ensuite pressée ou centrifugée horizontalement afin de séparer les phases
solides et liquides. La phase solide s appelle « grignons » ¢’ est |’ un des deux principaux sous-
produits de la fabrication de I’ huile d olive, il contient les restes des noyaux ainsi que la peau
et lapulpe desolives dépourvuesdeleur huile. Laphaseliquide s appelle « margines » constitue
le second sous-produit de lafabrication del” huile d olive, est un mélange d’ eau et d’ huile qu'il
faut séparer par centrifugation ou par une simple décantation gravitationnelle. La phase grasse
est I"huile d olive pure (Veillet, 2010).

1.4.5.2. Séparation des phases huile-eau

Cette étape est facultative pour certaines techniques. L’ huile d’olive et |’ eau ont des densités
tres différentes (0.913 pour I huile d’ olive, 0.9982 pour I’ eau a 20°C), ce qui fait que ces deux
liquides ne sont pas séparables par gravité dans des conditions standards. La méthode la plus
simple pour les séparer est donc la décantation gravitationnelle. Pour cela les phases liquides
sont placées dans des cuves en inox et les laisser reposer, puis retirer I’eau de végétation et

conserver que I’ huile d' olive (Velllet, 2010).

|. 5. Procédéd’ extraction del’huiled’olive

Le type, la qualité et la quantité de résidus provenant de |’ extraction d huile d’olive ou du
traitement des olives ne dépendent pas uniquement delavariété et de lamaturité desolives ains
gue larégion d origine des olives, mais également de la méthode d’ extraction utilisés (Roig et
al., 2006). Les procédés d extraction de I’ huile d olive comprennent des procédés discontinus

(pressage) ou continus (centrifugation). Ils sont illustrés dans la figure n°03 (Saf, 2022).
[.5.1. Systemetraditionnel

C’ est une méthode traditionnelle qui utilise des presses métalliques ou des presses hydrauliques.
Apresle broyage des olives, la pate est empilée sur les scourtins, araison de 5 a 10kg/scourtin,
qui sont ensuite empilés les uns sur les autres autour d’un pivot central (appelé aiguille) monté
sur un petit chariot. L’ensemble est placé sur un piston de presse hydraulique qui permet de

faire subir ala péate une pression de I’ ordre de 100 kg/cm2. La phase liquide s écoul e dans un
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bac tandis que le grignon reste sur les scourtins. L huile obtenue est séparée des margines par
décantation naturelle ou centrifugation verticale. Cette opération dure environ 40 a 60 minutes.
Ensuite chague scourtin est débarrassé de son grignon en le tapant comme un tapis. Ces
systémes d’ extraction par presse, sont classes selon la pression exercée (Selaimia, 2018).

|.5.2. Systéme d’ extraction continu ou par centrifugation

C'est la méthode la plus couramment utilisée, elle permet d’améiorer la qualité des huiles,
comme €elle réduit les codts de la transformation (Clément et al., 2009). 1l s'agit d’un systeme
d extraction en continu avec deux centrifugations, horizontale et une autre verticale. Cette
derniere peut étre atrois phases ou |’ addition de I’ eau est indi spensable avec obtention destrois
sous-produits margines, huile et grignon. Comme aussi peut étre a deux phases ou il n'y’ aura
pas d'injection d' eau ou trés peu d eau avec obtention d'huile et de grignon plus humide
(L abdaoui, 2017).

L’extraction mécanique de I'huile est réalisée sedlon un procédé continu basé sur la
centrifugation avec un décanteur. La centrifugeuse a décantation est congue avec convoyeur a
vis et bol rotatif, permettant de traiter de grandes quantités d'olives en peu de temps. Deux
décanteurs centrifuges sont utilisés actuellement la centrifugation biphasée et |a centrifugation
triphasée (Sounni, 2021).

[.5.2.1. Systeme continu en trois phases

Le processus de centrifugation en trois phases a éé introduit dans les années 1970 afin
d augmenter la capacité de transformation et le rendement d'extraction et réduire la main
d ceuvre (El Abass et al., 2017). L’addition de I’eau chaude est nécessaire a |’ étape de
centrifugation, 1.25 a 1.75 fois supérieure a une extraction traditionnelle et donc génére une
guantité importante de margines qui représente 80 a 120 L/100 Kg d'olive (Alburquerque et
al., 2004). Le processus génére trois phases : une phase liquide, phase agueuse sous forme de
margines et un résidu solide (grignon) : tourteau d’ olive ou pulpe d'olive et noyaux (Sounni,
2021).
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J N
Décantation [ Centrifugation horizontale

| | L

Huiles ‘ Margines ‘ [ Huiles ] ‘ Margines ‘

Figure n°03 : Schéma des différents procédeés de production d huile d’ olive

(Saf, 2022).

[.5.2.2. Systeme continu en deux phases
Ce systeme d extraction est plus respectueux pour |’environnement car il ne procede pas
I” augmentation du volume des margines et il est qualifié d’ écologique en raison de laréduction

de laconsommation d’ eau (Bendjedou et Selamia, 2020).

Ce systeme permet de séparer |”huile sans gjouter de I’ eau ou peu au décanteur, ce qui donne
lieu non seulement a une réduction importante de la consommation d’eau et d’ énergie de
chauffage par rapport au systeme a trois phases mais également a la diminution du volume
d’ effluentsliquides et leur charge polluante, |e sous-produit obtenus est |le mélange des grignons
et des margines (Mizi, 2006).
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|.6. Lesbienfaitsdel’ huile d’olive

L’ huile d olive bénéficie, d une image positive gréce a ses propriétés bienfaitrices sur le plan
de la nutrition et de la santé. Elle occupe une place trés importante dans toutes les cultures
meéditerranéennes depuis plusieurs siecles et dans les derniéres décennies elle gagne du terrain
au niveau de laplanéte (Serra, 2009 ; Terra et al., 2009).

.6.1. L' huiled’olive et la santé

L"huile d olive bénéficie d’ une image de qualité, nombreuses études ont prouve ses bienfaits

sur la santé humaine :

* L"huile d’olive est un excellent remede pour la santé humaine car elle contient de I’ acide
linoléique oméga-6 (ACE : Acide gras essentidl) ;

* Des études épidémiologiques ont montré que I'huile d'olive exerce beaucoup d effets
protecteurs contre certains types de tumeurs malignes et de cancer affectant la prostate, le
sein, lesintestins, le colon et |’ cesophage ;

* Une éude publiée par The Archives of Internal Medicine a montré gque les femmes qui
consomment une quantité importante d’ acides gras mono insaturés ont un risque moins élevé
de développer un cancer de sein (L abdaoui, 2017).

* L’ adoption d’une alimentation saine, dont |a source principale de matiéres grasse est | huile
d olive a considérablement réduit I'incidence de ces tumeurs et permet également de
renforcer le systéeme immunitaire face aux agressions externes causées par des
microorganismes, il peut également aider a prévenir ou de retarder |’ apparition du diabéte
contribuant les triglycérides et en permettant un meilleur contrdle de la glycémie et une
diminution delapression artérielle, et un risque moins élevée de souffrir dereflux d’ acidité ;

*  Deméme | huile d’ olive est recommandée pour les traitements de différentes maladies qui
exigent que la fonction hépatique soit préservée, notamment |’ insuffisance pancréatique, la
pancréatique chronique, la fibrose kystique et I' hypertension qui est I’'un des principaux
facteurs du dével oppement de |’ athérosclérose ;

*  Des études ont montré gue la consommation réguliere d’ huile d’ olive abaissait le taux de
cholestérol total des LDL (mauvais cholestérol) de 13% tandis qu’ elle augmente le taux des
HDL (bon cholestérol). Cette action due a la forte teneur en acide gras mono insaturés qui
protege le cholestérol LDL de I'’oxydation contribuant a parvenir |’ athérosclérose
(Montpellier, 2019).
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1.6.2. Lapeau et levieillissement

En plus des polyphénols, I’ huile d olive renferme des quantités substantielles de vitamine E,
qui constitue une source prédominante de protection contre les radicaux libres responsables de
I’ oxydation cellulaire. De plus, elle est également riche en vitamines A, D et K, aing, I’huile
d olive est un précieux alié dans le cadre des processus dermatologiques tels que I’acné, le

psoriasis et les eczémas.

Gréce a sateneur éevée en divers antioxydants (vitamine E, polyphénols etc.), I’ huile d olive
permet de réduire le stress oxydatif et la formation de radicaux libres, molécules impliquées

dans certaines maladies chroniques et dans le processus de vieillissement.

De plus la consommation réguliere de I huile d’ olive augmente |’ espérance de vie, ce qui a été

bien montré par des études épidémiologiques (M ontpellier, 2019).

11
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[1.1. Définition

Les margines se présentent comme un liquide résiduel aqueux, de couleur brune rougeétre, qui
se transforme en margine de couleur noir, d aspect trouble et une odeur spécifique d huile
d’olive. Elles sont caractérisées par un pH acide (Figure04).

Les margines, I’ensemble de déchets liquides, sont constituées, en fonction du systeme de
Separation utilisé dans|’ opération d’ extraction : des eaux delavage du fruit, des eaux deringage
de trémies de stockage, des eaux gjoutées au cours du malaxage, et des eaux de végétation de
I’olive elle-méme, qui représentent a elles seules 40 a 50% des eaux (Nefzaoui, 1991).

Figure n°04 : Lamargine

Les margines, sont appelées aussi les eaux de végeétations. Elles font référence aux effluents
liquides qui sont produits lors du processus d'extraction de I'huile d'olive a partir des olives.
Les eaux de végétation ou margines sont le liquide résiduel qui résulte de la deuxieme étape
d’extraction. Elles contiennent généralement une quantité significative d'huile résiduelle, de
particules de pulpe d'olive, ainsi que des composés solubles dans |'eau tel s que des pol yphénols,
des sucres et des sels.

I1.2. Composition physicochimique des margines :

La composition chimique des margines est assez variable, trés complexe et hétérogene, elles
contiennent une variété des composés organiques et minéraux (eau, phénols, glucide, matiere
grasses matiéres azoteés, ...€tc.) cette variation est due essentiellement aux facteurs suivants :

12



Chapitrell Généralités sur lesmargines

stade de maturation des olives, condition climatiques, variétés des oliviers, systeme de culture
,temps de stockage des olives avant la trituration , technique et lieu de stockage , procédé
d extraction d’huile d'olive qui représente I’éément le plus important (Aissam,2003). Le
tableau suivant représente la composition chimigue générale des margines.

L’ eau présente lamajeure partie des é éments qui constituent lamargine, son taux peut atteindre
88%, lamatiere organique étant |e deuxieme élément aprés |’ eau avec uneteneur de 10,5 a 15%.
Cesvaleursindiquent que les margines sont tres riches en microorganismes. Ensuite lamatiere
minérale et |la matiére azotée qui varient entre 1,25 et 2,4%.

Lateneur en matiére grasse dans les margines est généralement faible varies entre 0,03 a 1%.
Cependant, une petite quantité de matiéres grasses peut étre présente, sous forme d’ émulsion
avec I’ eau. Lateneur en polyphénols dans les margines généralement est inférieure a celle de

I"huile d’ olive varie entre 1,0 et 1,5% car une grande partie est extraite avec |’ huile.

Tableau | : composition chimique générale des mar gines (San Coucy ,1984)

Composant Teneur %
Eau 83-88
M atieres organiques 105-15%
Matieres minérales 15-2%
M atiéres azotées totales 125-24%
Matieres grasses 0.03-1%
Polyphénols 10-15%

[1.2.1. Lesrésidus secs

Les résidus secs des margines est extrémement élevés et variables présentent des
caractéristiques qui en font un produit approprié pour I’ alimentation animales. Ces résidus sont
composés de : 6 % de protéines, 1 % delipides, 0.1 de fibres et 82% de substances non azotées
(Mebirouk,2002).

[1.2.2. Fraction minérale
Les margines contiennent des quantités significatives de sels minéraux, leur teneur varie de 4
a 42 g/l pour celles issues de I'extraction par pression et 0.4 a 12.5 g/L pour celle de
centrifugation (COI,2008).

13
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Tableau Il : composés minéraux des margines issus de deux systémes d’extraction de
I”huile (COI,2008).
Eléments Procédé d’ extraction del’huile
(Mg. L-1)
Pression Centrifugation
Sodium 38-285 18- 124
Potassium 1500 - 5000 630 - 2500
Magnésium 90 - 336 60 - 80
Fer 16.40 - 86.40 8.80 - 31.50
Cuivre 1.10-4.75 1.6-3.42
Zinc 1.60 - 6.50 1.42-4.48
Plomb 0.40-1.85 0.35-0.72

Durant latrituration des olives par le procédé de centrifugation, on gjoute de I’ eau chaude, ce
qui entraine une diminution de la concentration des é éments minéraux.

Le potassium sa teneur peut atteindre 5000 mg. L-1, le sodium est le deuxieme élément aprés
le magnésium est |e sodium avec une teneur de 285, et le fer 86,40 mg. L.

Le teneur du cuivre et de zinc sont inférieures a celle de potassium elle varie entre 4,75 et 6,
50mg.LL. Lateneur du plomb dans lamargine est faible, elle varie entre 0,40 et 1,85 mg. L1
Ces vaeurs indiguent que les margines contiennent des grandes quantités de sels minéraux.

[1.2.3. Fraction organique

Les margines comportent deux fractions organiques :
Une fraction insoluble constituée essentiellement de pulpes d’ olives (Hamdi,1991).
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Une fraction soluble dans la phase aqueuse qui contient les sucres, les lipides, les composés
azotés, les vitamines, les acides organiques et les composés phénoliques.

11.2.4. Sucres

Les glucides sont essentiellement représentés par les composants pariétax, ils représentent
environ 0,6% du poids de la pul pe fraiche selon les études menées par (Obeid et al.,2005).
Les études effectuées par Hamdi et Ellouz (1993) ont montré que la teneur en glucides varie

entre 2% et 8% de la pulpe d olive fraiche.

[1.2.5. Fraction azotée
La fraction azotée est principal ement représentée par |es protéines avec un pourcentage variant
entre 1.2 et 2.4%. Presgue tous les acides aminés sont présents dans les margines.

[1.2.6. Huile

La concentration d huile résiduelle contenue dans les margines est treés variables selon le
procédé d’ extraction utilisé. Elle varie entre 0.02 et 1% (Fiestas Ros Ursinos et Borja,1992).
L’ acide oléique est I’ acide gras le plus abondant avec un pourcentage de 65% des gras totaux
del’huile (Ranalli,1992).

[1.2.7. Fraction phénolique
Les composés phénoliques sont tres divers et leurs structures et trés variable. Plus de 50
différents composés phénoliques ont été identifié dans les margines (Obeid et al,2005 ;
Dermeche et al.,2013).
Ils proviennent de I’ hydrolyse enzymatiques des glucides et des esters de la pulpe d'olive au
cours du processus d extraction (trituration). Leur solubilisation dans|’ huile est cependant bien
inférieure a celle dansles eaux de végétation, ce qui explique leur concentration é evée détectée
dans les margines (Ranali, 1991). La teneur en composés phénoliques varie entre 2 et 6 g/l
(Fakherdineet al ;2006) €lle peut méme dépasser les 9 g/l.

% Lesmonomeéres phénoliques
Plusieurs monomeres aromatiques ont été identifiés dans la margine par des techniques de
chromatographie (HPLC, CPG). Ils sont représentés essentiellement par des alcools et des
acides phénoliques. Le tableau Ill récapitule les composés phénoliques détecté dans les

margines.
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Tableau I1l. La teneur des monoméres phénoliques rencontrés dans les margines
(lakhtar,2009).

Composes phénoliques Teneurs Références

Acide cafféique (mM) 0.32- 1.36 D’ Anibale et al,2006

El Hajjouii et al ;2007.

Acidp-coumarique 0.19- 0.57 D’ANNIBALE et al ;2004.
(mM)

Oleuroéine (Mm) 0.056 El Hgjjouji et al ; 2007.
Hydroxytyrosol (mg. L) | 37.9- 143.34 Fki et al ;2005 ; Ergul et al 2009
Acidevanillique (mg. L) 20 Azabou et al ; 2007.

Les margines sont riches en Hydroxytyrosol qui posséde une activité antioxydante tres
importante recherchée dans le domaine agroalimentaire, cosmétique et pharmaceutique
(D’angelo et al ;2005 ; Hamden et al ;2009).

¢+ Alcools phénoliques
Parmi les alcools phénoliques les plus rencontrés dans les margines nous citons :

e Hydroxylphényléhanol.

¢ Dihydroxyphényléthanol.

¢ hydroxylphényléthanol (tyrosol).

e Syringaldéhyde.
Ces alcools sont parfois liés a des glucosides comme le 4-diglucoside 3 (3,4-dihydroxyphényl)
éthanol.

% Lespolymeéres phénoliques

e Lesanthocyanes.
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e Les tannins: leur structure est trés complexe. lls sont classés

conventionnellement en tanins hydrolysables et tannins condenseés.

%+ Autres composés phénoliques
D’ autres composés phénoliques monomeres ont été identifié :
e Oleuropéine.
e L-cafély- glucose.
e Apégine.

e Lutéonile.

Oleuropéne

L’ oleuropéine est e composé phénolique principal de I’ olivier. 1l est le mageur bisphénol de
I’écorce del’ arbre, delafeuille de !’ olivier Olea eurpaea.

Ce composé est le glucoside de I’ acide élénolique estérifié par le 3,4-dihydroxyphényléthanol.
L’ oleuropéine disparait lorsgue les olives deviennent complétement noires. Dans lamargine ce
composé est présent en faible quantité par suite sa dégradation au cours de processus
d extraction del" huile.

[1.3. Effet biologique des phénols

L es composants phénoliques jouent un réle important dans la santé humaine en raison de leurs
activités  pharmacologique divers comme  anti-inflammatoires,  anti-allergiques,
antimicrobiennes, antivirales, anticancéreuses, cardio-protectives (Middelton et al ;2000 ;
Ksouri et al ;2007).

En outre, ils peuvent prévenir la modification oxydative par neutralisation des radicaux libres,
piégeage de |’ oxygene ou décomposition de peroxydes par I’ intermeédiaire de leur activités anti -
oxydants (Nijveldt et al ;2001).

I1.4. Caractérisation microbiologique

Dans les margines d'olive, quelques microorganismes qui se développent. Ce sont
essentiellement deslevures et des moisissures. Danslaplupart descas, il y aabsence des micro-
organismes pathogenes ils ne posent aucun probléme au point de vue sanitaire. Le pouvoir anti-
microbien des margines est liée essentidlement a I'action exercée par les phénols
monomeriques et les pigments bruns. Ces effluents agissent sur les bactéries en dénaturant les

protéines cellulaires et en atérant les membranes (L akhtar,2009).
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Des analyses microbiologiques ont confirmé que les levures et les champignons sont capables
de se dével opper mieux que les bactéries (El Hajouji, 2007). Ces micro-organismes supportent
la salinité élevée et le pH acide caractéristiques de ces effluents, et résistent plus que les
bactéries aux substances phénoliques. Parmi les levures, on cite Trichosporium cutaneium,
Cryptococcus albidius ainsi que les genres Rhodotorula sp Candida sp.et Saccharomyces sp.
(Mouncif et al., 1993 ; EL hajjouja, 2007). La flore fongique se compose essentiellement
d’ Aspergillus flavus, Aspergillus candidus, Penicillium Negri cans, et Alternerai sp. La flore
bactérienne regroupe les bactéries qui résistent aux polyphénols particulierement les bactéries

a Gram négatif. Le genre Pseudomonas sp. Ainsi que Bacillus megaterium ont été decrits.

[1.5. Impact des effluentsd’ huileries sur I’environnement

Les margines sont considérées parmi les effluents|es polluants desindustries agro-alimentaires,
et lorsqu’ elles sont déchargées dans la nature sans aucun traitement, elles causent de sérieux
dégéts environnementaux.

Le rget des margines d'olive sans traitement est un probleme maeur dans les pays
méditerranéen. L’ absence des méthodes de traitements adaptés aux besoins des unités de
trituration pousse propriétaire a rejeter ces eaux dans la nature sans aucun controle. Les
margines sont peu dégradabl e a cause des substance phytotoxi que et antimicrobiennes qu’ elles
contiennent (phénols, insecticides ...etc.) leur pouvoir polluant est représenté par deux
parameétres qui sont laDBO (demande biochimigue en oxygéne) et laDCO (demande chimique
en oxygene) dont les valeurs peuvent atteindre 200g/| et 100g/l (Balice et al ;1990). Les sérieux
dégéts environnementaux qu’ elles engendrent sont :

[1.5.1. La pollution del’air

Ladécharge des margines dansles bassins d’ évaporation aciel ouvert, sur lesterres ou dansles
eaux naturelles génere des processus de fermentation et I’ émission de plusi eurs gaz, notamment
le méthane (CH4), le dioxyde de carbone (CO2) et e sulfure d’ hydrogene (H2S) (Niaounakis
et Halvadakis,2004)

Le dégagement d'odeur désagréable liée a la formation d hydrogéne sulfureux lors de la
fermentation (Y ahiaoui 2012).

[1.5.2. La pollution des eaux

Les margines sont le plus souvent rejetées dans des récepteurs naturels, sans aucun traitement
préalable et nuisent fortement ala qualité de ces eaux de surface.

La coloration des eaux naturelles due aux tannins est I’un des effets les plus visible de la
pollution (Kapellakis et al ; 2008)
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Leur teneur en matieres grasses provoque la formation d un film imperméable, empéche la
pénétration de la lumiére et de I’ oxygene et leur forte acidité provoque I’ asphyxie de la faune
et laflore (Sifoun 2008).

[1.5.3. La pollution des sols

L’ épandage direct des margines sur les sols provoque un colmatage des sols et une diminution
de leur qualité. Ces déchets sont al’ origine de I’ augmentation de la salinité des sols (Fiestas et
Borja 1992) et de la diminution de pH, qui pourrait ére a |’ origine du changement de leurs
caractéristiques physico-chimique. Certaines substances toxiques des margines telle que les
phénols peuvent inhiber I’activité microbienne et détruire la microflore du sol (Y ahyaoui,
2012).

[1.6. Différentes Valorisation des margines

Les margines sont riches en éléments nutritifs minéraux et organiques, peuvent étre val orisees
de différentes maniéres et de les utiliser dans plusieurs secteurs.

[1.6.1. Production de biogaz

Les margines peuvent étre utilisées pour produire de biogaz par la di gestion anaérobie. Dans ce
processus, les margines sont décomposees par des micro-organismes dans un environnement
sans oxygene, ce qui produit du biogaz riche en méthane. L’ énergie du méthane peut étre

utilisée sous forme thermique ou convertie en énergie éectrique (Nafzaoui,1987).

[1.6.2. Production de compost

Le compostage est I’ une des techniques de recyclage des margines et leur transformation en
fertilisant.

Les margines peuvent ére compostées pour produire un engrais organique naturel. En
mélangeant les margines avec d’ autres matieres organigues, on favorise leur décomposition et
leur transformation en un compost riche nutriments. Cet engrais peut étre utilisé pour améliorer

lafertilité des sols agricoles.
[1.6.3. Utilisation des mar gines en alimentation animales

Les effluents d huileries ont été utilisés directement comme boisson pour les ruminants, cette

expérience amontré qu'il y avait un léger abai ssement des taux de mortalité des animaux
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(Yahiaoui 2012). Ce pendant cette pratique reste un risque, en raison des taux élevées de

sodium et en composés phénoliques.

[1.6.4. Production d’enzymes

Les effluents huilerie d olive peuvent étre utilisés comme milieux pour la production des
enzymes en utilisant les microorganismes, les principales enzymes produites sont :

Les pectinases : sont employées dans |’ éaboration des jus des fruits.

Les laccases : Apres purification cette enzymes est utilisée dans le traitement des eaux usées a
cause de leur haut pouvoir de dégradation.

Les margines sont utilisées également comme milieux de culture pour lafabrication d’ enzymes

pectinolytiques avec la souche Cryptoccus albidus (Hamdi,1993).

[1.6.5. La saponification

Lavalorisation de lamargine par la saponification est une méthode utilisée pour transformer ce
sous-produit en savon.

Un savon est un compose chimique résultant de la réaction d' un acide gras avec une base forte
comme | hydroxyde de sodium ou de potassium (NaOH ou KOH) a une température comprise
entre 80 et 100°C, ils sont fabriqués par saponification a partir de graisse animales ou végétales
comme | huile d'olive. Ces graisses sont traitées par une solution acaline pour produire des
sels d’ acides gras, qui sont ensuite combinés avec I’ eau pour former un savon.

Quand I’ alcali est I’ hydroxyde de sodium, le savon est dur,

Soit : corpsgras+ NaOH glycérine— Savon dur

Quand I'alcali est de I’ hydroxyde de potassium est |e savon est |e plus mou, péateux est parfois
liquide,

Soit : corpsgras+ KOH glycérine — Savon mou.
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Objectif du travail

La présente étude porte sur les traitements et |a valorisation des margines. Dans ce chapitre, le

matériel de travail ains que les différentes méthodes d analyse sont détaillés. Cette partie
exp&imentale est réadisée au laboratoire de physico-chimique et au laboratoire de
microbiologie de la faculté des Sciences Agronomiques et Biologiques, Université Mouloud
Mammeri Tizi-Ouzou. La partie de fabrication du savon, quant aelle, est réalisée au niveau de
la maison artisanale chez Ughus. L’ objectif est d' évaluer les paramétres physico-chimiques et
microbiologiques des margines d’'une part, d’ autre part de formuler un savon a partir de ces
sous-produits importants.

Partiel

Lapremiere partiedu travail pratique est consacrée al’ é&ude des margines, leurs caractéristiques
physicochimiques, leur teneur en composés bioactifs notamment les polyphénols et les
flavonoides ainsi que I’ évaluation de sa qualité microbiol ogique.

[11.1. Provenance des margines

Les margines utilisées proviennent d’ une unité industrielle moderne de trituration d’ olive par
centrifugation atrois phases (huilerie Sahnoune située dans larégion des Ouadhias (Tizi -ouzou)
durant la campagne ol éicole 2022-2023. Les échantillons ont été prélevés juste aleur sortie du

séparateur puis conserves dans des bouteilles en plastiques a 4°C jusgu’ a utilisation.
[11.2. Caractérisation physicochimique des margines
[11.2.1. Teneur en eau

La teneur en eau des margines est déterminée selon le protocole décrit par Y ahiaoui, 2012.11
s agit de calculer la différence entre leur poids humide et sec. Un échantillon de 5 ml est séché
a 105°C jusgu’'a poids constant. La teneur en eau est exprimée en pourcentage suivant la
formule ci-apres :

ml—m
ml—moO

TE=

x100(% )

TE : Teneur en eau, M : Lamasse de la capsule et des margines aprés séchage, M1: Lamasse

de la capsule et des 5 ml de margine avant séchage, Mo : Lamasse de la capsule vide
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[11.2.2. Matieres en suspension (MES)

Les matiéres en suspensions sont déterminées par centrifugation d un volume de 20 ml de
margines a 7800 tours/min pendant 22 min. Le culot est transféré, ensuite, dans une capsule
préalablement pesée. Le séchage est effectué al’ étuve a une température de 105°C jusgu’a un

poids constant (Iboukhoulef, 2014). Les matieres en suspension sont cal cul ées comme sulit :

MES (g/l) = (M2-M 1)1000/V

M1 : lamasse de la capsule et des 5 ml de margine avant séchage, M2 : la masse de la capsule
et des margines apres sechage a 105°C, V : volume de la prise d' essai.

[11.2.3. Détermination du potentidl hydrique

Le pH est déterminé par un pH metre pour trois échantillons de margines filtrées. L’ électrode
de !’ appareil est plongée dans un bécher contenant un volume de 30 ml. Lavaleur du pH est lue
directement sur |’ écran de I’ appareil .

I11.2.4. Dé&ermination dela Conductivité

La conductivité est mesurée pour deux échantillons de margines filtrées non diluées. On rince
la sonde du conductimeétre, ensuite on la plonge dans un bécher contenant 30 ml de margines.
Puison lit lavaleur de la conductivité en prenant compte de latempérature de mesure. Elle est
exprimée en ms/cm (Regjesek, 2003).

[11.3. Extraction et dosage des polyphénolstotaux des margines

L’ extraction des polyphénols totaux a partir des margines brutes est réalisée selon la méthode
d extraction liquide-liquide qui repose sur le principe de solubilité dans|es sol vants organiques.
Le choix du solvant dépend de la nature des composes a extraire, de leur solubilité dans le
solvant et surtout de lanature de matériel végétatif (Kebbab, 2014). Les margines doivent subir
un prétraitement par I’ hexane pour éliminer leslipides (¢’ est la délipidation).

[11.3.1. Délipidation des margines

Aprés centrifugation des margines pendant 10 min a 3200 g, deux phases sont obtenues : une
phase agueuse et un culot (précipité). 10 ml de la partie aqueuse sont gjoutés a 20 ml d’ hexane.
Lasolution est homogénéisée al’ aide d' un vortex, pendant 4 min. Le mélange subit ensuite une
agitation suivie d une décantation pendant 10 min. Les margines délipidées sont récupérées
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apres séparation compléte en deux phases : I’ hexane (surnageant) et les margines délipidées

(phase aqueuse) prétes a une extraction liquide-liquide (L eulmi, 2011).
11.3.2. Extraction des composés phénoliques

100 ml de margines déli pidées sont mélangés avec 100 ml du méthanol, |le mélange subit ensuite
une agitation pendant 4h. Le mélange ains obtenu servira a la détermination des composés
phénoliques totaux aing que les flavonoides. Sur ce mélange également, |’ activité anti-
radicalaire est testée (Abedllah, 2017).

[11.3.2.1. Détermination dela teneur en composés phénoliques totaux

L e dosage des polyphénols est réalisé en utilisant la méthode décrite par Gutginger, 1981. En
utilisant le réactif Folin Ciocalteu, composeé d'un mélange d acide phosphotungstique
(H3sPW12040) et d acide phosphomolybdique (HsPM012C40). En milieu acalin, les composés
phénoliques réduisent |’ acide phosphomolybdique et |’ acide phosphotungstique, ce réactif est
réduit en un mélange d’ oxydes bleus de tungsténe (WgO23) et de molybdéne (MOgO23). La
coloration ainsi produite, dont I’absorption maximale se situe entre 725 et 750 nm, est

proportionnelle ala concentration en composés phénoliques dans les margines.

500 pl d'extrait de margines sont mélangé avec 1 ml du réactif de Folin Ciocalteu (dilué 1/10).
Aprés 4 min, 800 pl du carbonate de sodium (NaCOz) a concentration (75 /1) sont ajoutés, puis
incubation du mélange obtenu pendant 15 min a température ambiante et a I’ obscurité.
L’ absorbance est mesurée a 750 nm. La teneur des composés phénoliques est déterminée a
partir de lacourbe d’ étalonnage a différentes concentrations d acide gallique. Les résultats sont

exprimés en mg d’ équivalent d’ acide gallique par 1 g poids sec de |’ extrait.
111.3.2.2. Dosage des flavonoides

La teneur en flavonoides est déterminée par la méthode colorimétrique au trichlorure
d auminium (Bahorun et al., 1996). 1ml de lasolution d’ AlCl3 (2%) est gjouté a1l ml d extrait.
Lemélange est misau repos pendant 10 min al’ abri delalumiére, puis|’ absorbance est mesurée
a 430 nm. La concentration en flavonoides dans les extraits est calculée a partir de la gamme
d éalonnage de la quercétine. Les résultats sont exprimeés en mg d’ équivalence de quercétine

par gramme d’ extrait.
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[11.4. Déermination del’activité anti-radicalaire des margines

Le 2,2 diphényle-lI-picryl hydrazyl (DPPH) est un radical organique stable présentant une
absorption spectral maximum a517 nm, ayant une couleur violette. En présence d’ antioxydants
donneurs de protonstels que les polyphénols, ce radical est réduit en composé de couleur jaune,
le diphényle picryl-hydrazine (DPPH—DPPH-H), (Figure n°06), ce qui entraine une

diminution de son absorbance.

A e

e + RH NE + R’
o.N NO, 0Nw sy —no;
| —
NO,. NO.
DPPH (violet) DPPH-H (Jaune)

Figure n°06 : Structure de DPPH et mécanisme de sa réduction par un antioxydant
(Ramadan, 2010).

L’ évaluation de I’ activité anti-radicalaire en utilisant ce test est effectuée selon le protocole
décrit par Dudonné et al., 2009. 100 pl d extrait a différentes concentrations sont mélangés
avec 2 ml de la solution de DPPH (0.004 g dans 100 ml de méthanol). Apres 30 minutes
d’incubations a température ambiante, I’ absorbance est lue a 517 nm. Une courbe d’inhibition
est tracée en fonction de la concentration. Le pourcentage de I’ activité anti-radicalaire est
calculé selon |’ équation suivante (Dieng et al., 2017). Le blanc est préparé avec 3 ml de la
solution DPPH.

[ PI= 100 (Ao— A1) }

Ao: Absorbance DPPH, A1 : Absorbance échantillon.
[11.5. Caractéristiques microbiologiques des margines

La caractérisation de la microflore est réalisee dans le but de mettre en évidence les
microorganismes qui se développent ou survivent sur ces effluents. La charge microbienne

totale est évaluée par le dénombrement de |a flore mésophile agrobie (FTAM).
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[11.5.1. Dénombrement de la flor e totale aérobie mésophile (FTAM)

Le dénombrement de la flore totale aérobie mésophile consiste a donner la charge bactérienne
globale existante dans I’ échantillon des margines sur les milieux PCA (Plat Count Agar), les
résultats sont exprimés en nombre d’ unités formant colonies (U.F.C) (Abedellah, 2017).

L es ensemencements sont réalisés a partir des dilutions choisis en placant 1 ml de chague tube
de dilution sur la surface de la gélose dans les boites de pétri et on goute ensuite le milieu

gélosé. Les boites sont incubées a 30°C pendant 72 h (L amraoui, 2020).

[11.5.2. Ensemencement par étalement sur gélose nutritive (PCA) des colifor mestotaux et

fécaux, des staphylocoques et des levures et moisissures

Le milieu gélosé préal ablement fondu est réparti d’une maniére uniforme dans des boites de
pétri avec une hauteur d’environ 3 a 4 mm, puis laissé refroidir. Ensuite 0.1 ml de chaque
dilution est prélevé al’ aide d' une pipette pasteur est déposé sur la surface de la gélose, qui est
ensuite étalée de maniere homogene sur tout le milieu. Apres incubation pendant 24 448 h a
une température de 30°C, les colonies qui se développent sont ensuite comptées (L amraoui,
2020).

[11.5.3. Dénombr ement des colifor mes fécaux et totaux

Les coliformesfécaux et totaux du tube digestif del” homme et des animaux sont des indicateurs
de contamination fécale. Le déenombrement est effectué sur milieu VRBL apres 48 heures
d’incubation a 37°C pour les coliformes totaux et 44.5°C pour les coliformes fécaux (Esmail
et al., 2014).

[11.5.4. Recher che des staphylocoques

Pour Sassurer de l'innocuité des échantillons de margines, le dénombrement des
staphylocoques est obligatoire car ces derniers sont classés dans les groupes des pathogénes.
L’ évaluation de la charge bactérienne de ces germes est effectuée sur milieu de culture

Chapman puis incubation a 37°C pendant 48 heures (Esmail et al., 2014).
[11.5.5. Dénombrement deslevures et moisissures

L’ évaluation de I’abondance des levures et moisissures se fait sur milieu Sabouraud puis
incubation des boites de pétri a 25°C.
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Pendant 48 heures pour leslevures et 5 a7 jours pour les moisissures (Esmail et al., 2014).
Partiell

Laseconde partiedu travail pratique se focalise sur lafabrication du savon a partir des margines
en utilisant des proportions adéquates en constituants notamment I” huile d olive, la soude et la
margine. L’analyse de quelques parametres physicochimiques est effectuée sur le produit

obtenu (savon) dans le but de savoir si ce dernier répond aux normes.
[11.2. Préparation du savon

Avant d’ entamer le procédé de fabrication du savon proprement dit, la détermination de la

quantité des différents constituants (1" huile d olive, la soude et lamargine) s avere nécessaire.
[11.2.1. Calcul delateneur desdifférents constituants
[11.2.1.1. Huiled’olive

Laquantité del” huile est déterminée par rapport a 100 g du savon. Dans ce travail, un seul type
de savon est fabriqué. Pour un pourcentage de |” huile d'olive égal a 50%, la masse de cette
I"huile est 50g (100 g huile — 100%)

[11.2.1.2. Soude

Chaqgue corps gras nécessite une quantité d’alcali bien définie pour étre transformé en savon,

cette quantité est calculée par laformule suivante :

[ Quantitédela soude (g) =3 ISi. mhi J

ISi : Indice de saponification correspondant a chaque huile, mhi : Masse d huile a utiliser.
[11.2.1.2. Margine

L’eau joue un réle crucial en tant que milieu réactionnel dans la saponification. Elle agit,
également, comme un solvant qui permet une réaction chimique entre un corps gras (huile,

graisses) et une solution alcaline (lessive de soude).

Dans cette formulation, |es margine sont utilisées comme solvant, sa quantité est calculée par

|aformule suivante :

{ Quantité de margine = Quantitéd huile x % d’eau (20%)
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[11.2.2. Procédé de fabrication du savon

Lafabrication du savon a partir de la margine passe par quatre étapes essentielles tellesqu’ elles

sont illustrées dans lafiguren® 07 :

A : préparation de la solution de soude ;
B : préparation du méange d huile avec la solution de soude ;
C : Moulage;

D : Démoulage et séchage.

Figure n°07 : Etapes de préparation du savon.
[11.2.2.1. Préparation dela solution de soude

Des quantités adéquates de margine et de soude sont pesées séparément. Une solution de soude
est préparée par la dissolution d une quantité d’ hydroxyde de sodium dans la margine, le
mélange subit, ensuite, un remuage régulier a I’aide d’une spatule jusgu’a ce qu’une péte
uniforme semi-lourde se forme appel ée stade de trace de saponification (A).

27



Chapitrelll Matériel et M éthodes

Remarque : Lamargine doit étre conservee au congélateur pendant 24h avant son utilisation.
[11.2.2.2. Préparation du mélange d’ huile-solution de la soude

Avant qu’ elle soit mélangée avec la solution de soude, I’ huile d’ olive subit un chauffage dans
le but d’avoir la méme température que cette derniere. Aprés I’ obtention de la trace de
saponification, les deux solutions sont mélangées tout en continuant aremuer afin d’ obtenir une

pate homogene (B).
[11.2.2.3. Moulage

La péte obtenue est versée dans un moule en bois et recouvert d’ un film plastique (C). Elle est,

ensuite sécher al’air libre.
[11.2.2.4. Démoulage et sechage

Le savon obtenu est laisse durcir & I’air libre a I’ombre pendant 4 semaines, ensuite, il est

démoul é et coupé (D).
[11.3. Analyse de quelques paramétres du savon

La qualité du savon obtenue doit étre déterminée a l’ aide de différents indicateurs. Dans cette

étude, les criteres anal ysés sont les suivants :
111.3.1. pH :

C’est un critéreimportant danslafabrication du savon. Le pH de savon dépend de son utilisation
(visage, corps, peau de bébé, vaissdle, ...), le savon le plus recommandé est le savon qui
possede un pH neutre. La détermination du pH est faite aprés 30min de repos de la péte (Ajmia
Chouchene, 2019) ;

[11.3.2. Dureté:

La dureté du savon est un critére tres important car elle affecte sa durée de vie. Une dureté

satisfaisante correspond a un indice de dureté de 29 a 549
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[11.3.3. Pouvoir nettoyant :

Cecritéredécrit I’ efficacité du savon dansla capture del’ huile et adonc la capacité de nettoyer.
Cependant, les savons ont le pouvoir de nettoyer excessif peuvent absorber la graisse des

surfaces sales ;
111.3.4. Douceur :

La douceur détermine la capacité hydratante du savon. Les émollients - ou hydratants - restent
sur lapeau et I'aident aretenir I'humidité. Un émollient apaise lapeau et larend douce. Laplage

recommandée est de 44 a 69g
I11.3.5. Pouvoir moussant :

Ce critere décrit la quantité de mousse ou de bulles que le savon produira. Les savons ayant un
fort pouvoir moussant produiront des bulles de mousse plus grandes, contrairement a ceux a
faible pouvoir moussant. La plage recommandée est de 14 a46g (Ajmia, 2019).
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V.1 Caractérisation physicochimique des mar gines

On a constaté que les margines présentent une coloration brune a brune-rougeétre, qui devient
de plus en plus sombre au cours de leur stockage, avec un aspect trouble et une odeur forte qui
rappelle celle de I'huile d’olive. Le tableau n°4 représente le résultat de la caractérisation

physicochimique des margines étudi ées.

Tableau 1V : Caractérisation physicochimique des margines étudiées.

Paramétres Valeurs
Teneur en eau 93 %
Matieres en suspension 65%

pH 5.2
Conductivité 12.7 ms/cm
Polyphénols 40.27 mg /g
Flavonoides 7.43 mg/g

1V.1.1. Teneur en eau

Le taux d humidité des margines est dlevée (93%), ceci peut S expliquer par I'eau qui existe
habituellement dans les olives et aussi par |’ eau ajoutée au cours de processus d’ extraction de
I"huile d olive (Procida et Ceccon, 2006).

IV.1.2. Matiéresen suspension (MES)

Les margines étudiées dans cetravail sont tres peu chargées en matieres en suspensions. D’ apres
les résultats lateneur en matiéres non dissoutes dansles margines est del’ ordre de 0.32 g/l ceci
est due principalement, aux particules non retenues au cours de |’ étape de séparation liquide-
solide de I’ huile d'olive. Ces matiéres en suspension sont responsables de la turbidité et de
I”envasement du milieu récepteur et s opposent a la pénétration de la lumiére (Sifoun, 2008).
Notre résultat est inférieur & celui obtenu par Esmail et al., 2014 qui ont trouve les valeurs de
0.57, 0.51 et 0.61 g/l. Cette différence peut s expliquer par I’ origine des margines ainsi que la

méthode utilisée dans |e procédé de trituration des olives.

En effet, les échantillons utilisés dans ce travail sont prélevés juste a leur sortie du séparateur

et transportés dans un flacon de 5 litres puis ont été conservés al’ abri de lalumiére a4°C puis
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les échantillons sont décantés. Il faut noter que lateneur en matiéres en suspension des margines

baissent sous |’ effet de la décantation (Aissam, 2003).
IV.1.3. Lepotentiel hydrique

Lamesure du pH effectuée pour les margines préalablement filtrées enregistre des valeurs qui
setrouvent dans |’ intervalle (5.2 et 5.5). Les margines sont donc des effluents acides, en raison
de la présence des acides organiques (acides phénoliques, acides gras ...). En plus|’ acidité des
margines augmente avec la durée de leur stockage. Ceci est expliqué par des réactions d’ auto-
oxydation et de polymérisation qui transforment les al cool s phénoliques en acides phénoliques
(Hamdi, 1991).

IV.1.4. Conductivité électrique

La conductivité électrique est étroitement liée a la concentration des substances dissoutes et a
leur nature. Dans le cas de notre échantillon des margines, les valeurs de cette conductivité
varient entre 12.6 et 13 ms.cm™. Par contre ces résultats sont inférieurs & ceux obtenus par
Esmail et al., 2014 qui sont de 17.40, 18.70 et 19.09 ms.cm™. Cette différence est en est dii

aux richesses des naturelle des margines en sels minéraux dissous Esmail et al., 2014.
IV.1.5. Lateneur en polyphénols

Lateneur en polyphénols totaux contenus dans les margines est calculée a partir de la courbe

d étalonnage d’ acide gallique a différentes concentrations (Figure n°08).

Acide gallique y = 0,0097x + 0,0134
R? = 0,9993
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Figure n°08 : Courbe d’ éalonnage de I’ acide gallique.
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L esrésultats obtenus sont présentés dans le tableau V suivant :

Mateériel végétal Teneur en polyphénols (mg GAE /g d’ extrait)

Margine 40.27 mg /g

Les polyphénols des margines varient sous I'influence de divers facteurs parmi lesgquels la
variété del’ olive, le climat, latempérature et le solvant d extraction, et le degré de maturation
des olives (les olives verts possedent plus de polyphénols que les olives noires). L’ extrait des
margines présente une teneur d’ ordre de 40.27 mg EAG/g d’ extrait. Cette valeur est supérieure
acelle obtenu par Senani et M oulti-Mati (2012) qui est 2.61 mg EAG/g qui ont utilise |’ acétate

d' éthyle comme solvant d’ extraction.

A I'issu de ces résultats, et de point de vue quantitatif, les polyphénols des margines constitue

une source prometteuse en composes bioactifs bénéfiques pour la santé humaine.
IV.1.6. Lateneur en flavonoides

La teneur des flavonoides contenus dans les margines a été synthétisée a partir de la courbe

d éaonnage de la quercétine a différentes concentration (Figure n°09).

y =0,0212x + 0,0104

QUERCETINE R = 0,9782
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Figure n®°09 : Courbe d’ éalonnage de |’ acide gallique.

La mesure de la densité optique a été effectuée a lalongueur d’ onde de 430 nm. La teneur en

flavonoides pour notre extrait a éé calculée al’ aide de la courbe d’ étalonnage.
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Le résultat obtenu montre que les margines étudiées dans ce travail contiennent une valeur de

7.43 mg/g qui est largement supérieure de celle obtenu par Senani (2010).
IV.1.7. Evaluation del’activité anti-radicalaire des margines par letest au DPPH

Le pourcentage d'inhibition du radical DPPH par les margines est de |’ ordre de 80.31%.
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Figure n°10 : Résultat du DPPH sur I’ extrait des margines

Cette activité est proportionnell e au taux des composés phénoliques ce qui pourrait étre expliqué
par lerbledirect de cesderniers dans|e pouvoir antioxydant et I’ activité inhibitrice des radicaux
libres (Bendjamaa et Krabsi, 2019). Les valeurs obtenues par Pérez-Bonilla et al., (2006)
sont de |’ ordre de 76,7 %, 20,4%, 3,7%.

IV.2 Caractérisation microbiologique des margines

Dans cette étude, le dénombrement des microorganismes des margines est réalisé pour établir
le lien entre la présence et |’ absence des microorganismes et I effet des composés phénoliques
sur la charge microbienne de ces effluents. Les résultats du dénombrement des germes sont
présentés dans le tableau V1.

Tableau IV : Caractérisation microbiologique des margines

Germe Résultats
Coliformes totaux Absence
Coliformes fécaux Absence
Staphylococcus aureus Absence
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Levures Absence

Moisissures Absence

V. 2.1 Coliformes totaux et fécaux, staphylococcus aur eus

Les coliformes totaux et fécaux, staphylococcus aureus sont considérés comme indicateurs de
contamination fécale. Par conséguence, leur présence dans les margines les impropres a une
telle utilisation.

Les résultats obtenus dans ce travail montrent I’ absence totale de ces germes (Figuren°11). Ces
résultats sont similaires a ceux obtenus par Mouncif et al., (1993) et Aissam (2003). Ceci est
dd a leur sensibilité aux faibles valeurs de pH, ainsi qu’ a I’action antimicrobienne. Les
polyphénols exercent une activité antibactérienne par interaction avec la membrane cellulaire
qui induit un changement morphologique de la bactérie de la bactérie, en en inhibant I’ activité

des protéases, des protéines de transport et des adhésions (Cowan, 1999).

(4) (B) (©)

Figure n® 11: Résultats du dével oppement des bactéries dans les margines
A : Coliformestotaux, B : staphylococcus aureus, C : Colifor mes fécaux
IV.2.2. Levures et moisissures

En ce qui concerne les levures et moisissures les résultats de notre étude ont montré absence
totale de ces germes (Figure n°11), le facteur de leur absence est probablement lié ala présence
des composés phénoliques ainsi qu'a I’action antimicrobienne. Les résultats d' une éude
effectuée par Senani (2010) ont montré que les polyphénol s des margines exercent une activité

antifongique puissante vis-a-vis de ces des souches de moisissures (Aspergillus flavus et
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parasiticus). Ainsi qu’'une action inhibitrice totale sur la production des aflatoxines aux
concentrations 1% et 2,5 %.

~=

T AT — e |

Figure n®12: Résultats du dével oppement des levures et moisissures sur les margines.

1V.2.3. Effet des caractéristiques physicochimiques et de I’activité antibactérienne des

margines

La charge microbienne est évaluée par le dénombrement de la flore mésophile aérobie totale
(FMAT). Elle est nulle et ceci est lié aux caractéristiques physicochimiques des margines qui
inhibent la croissance des microorganismes notamment la présence des substances
antimicrobiennes tels que les polyphénols, tanins et |es acides gras. Ces caractéristiques jouent
un réle important dans e processus de traitement biologique des margines, larichesse de leurs
répercussions sur la croissance et le développement des microorganismes, ainsi que leurs
capacités de traitement (Abedllah, 2017).

IV.3. Mesuredu pH du savon

La valeur de pH obtenue est neutre, conforme a la norme des savons qui est fixée dans un
intervalle de 7 a 10.

Le pH (ou Potentiel Hydrogéne) est la base de mesure de |’ acidité d' un produit en se basant sur
une échelle allant de 0 a 14. Ces deux extrémes vont déterminer ou se situe le pH du produit :
acide — de 0 a 6 ou basique (nommé aussi alcalin) de 8 a 14. Au centre, on retrouve le pH

neutre — égal a 7.

Concernant le pH de notre peau, il est situé naturellement entre 5,5 et 7. Cette acidité provient

du film hydrolipidique qui recouvre notre peau et qui lui assure une barriere naturelle.
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Les déchets liquides des huileries d’ olive représentent un challenge environnemental important
dans les régions méditerranéennes ou ils sont générés en grandes quantités sur de courtes

périodes de temps.

Notre é&ude amontré que les margines issues pourraient étre utilisées dans la saponification. En
effet, cette valorisation des margines nous permet d’une part, de réduire les impacts négatifs
environnementaux causés par ces effluents. D’ autre part, de produire des savons naturels ayant
des caractéristiques bénéfiques et répondant aux normes recommandées dans le domaine de
saponification et du cosmétique en raison de leur richesse en composés d’intérét tels que les

composés phénaliques, les flavonoides.

Les perspectives sont nombreuses étant donné les enjeux de la valorisation de cette « matiere
secondaire » des industries oléicoles dans |e cadre d'une approche zéro rejet liquide et déchets
qui promeut le concept d'économie circulaire et la fabrication du savon naturel a partir de ce
sous-produit précieux. Ces perspectives intéressantes peuvent étre utiles de point de vue

économique, environnementale et surtout dans le domaine cosmétologie.

La valorisation des margines et |a fabrication du savon a partir de margines offrent donc des
opportunités de dével oppement économique durable, en minimisant les déchets et en utilisant
des ressources naturelles. Cependant, il est important de prendre en compte les aspects de
réglementation et de sécurité lors de la manipulation et de I'utilisation des margines, ainsi que

de sassurer de la viabilité économique de ces activités.

En ce qui concerne lafabrication du savon, les margines peuvent étre utilisées pour produire du
savon naturel. Les margines contiennent des polyphénols et des acides gras qui peuvent étre
utilises comme base pour la fabrication du savon. Utiliser des margines comme matiére
premiére permet de réduire les colts de production et d'utiliser des ressources renouvel ables au

lieu de dépendre de sources non durables.

Lafabrication du savon apartir de margines présente plusieurs avantages par rapport aux autres
méthodes traditionnelles : Facilité de manipulation, Stabilité, polyvaence et durabilité

environnementale.

La fabrication du savon présente ses propres avantages et inconvénients. |l est conseillé de

choisir laméthode qui convient le mieux aux besoins et aux préférences personnelles.
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Enfin, et en guise de perspective, il s avere intéressant de compl éter ce travail par laréalisation

des analyses afin d’ évaluer la qualité du savon produit :

Test de pH

Tests microbiologiques.
Tests de stabilité.

Test d'hydratation.

o & w NP

Tests de performance.
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Annexes 01 : Courbe d’étalonnage acide gallique
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Annexes 02 : Coubes d’ étalonnage de quércitine
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Résumé

Laproduction del’'huiled'olive génere des sous-produitsolécoles: lesgrignons d’ olive (déchets
solides) et les margines (déchets liquides). Ces derniéres présentent une source de pollution
pour I’environnement, elles sont tres nocives pour la qualité de I'eau, du sol et méme de l'air.

Ce qui nécessite de les traiter et/ou de les valoriser. Ce travail a pour objectif de valoriser ces
effluents liquides dans |e domaine de fabrication de savon.

L’ objectif de cette étude est I’ évaluation de paramétres physi co-chimiques et microbiol ogique.
D’autre part, de produire un savon ayant des caractéristiques bénéfiques en raison de leur
richesse en composés d'intérét tels que les composés phénoliques, les tannins. Les résultats
obtenus montrent que les margines éudiées sont acides (pH 5,1), contiennent une teneur en
polyphénols de 40,2mg/g et le pouvoir antioxydant a été de I’ ordre de 80,31 %. Cette étude a
montré le lien de I’absence des microorganismes et |'effet antimicrobien des composés
phénoliques sur |a charge microbienne de ces effluents.

En ce qui concerne la fabrication du savon. Le mélange de I’ hydroxyde de sodium permet
d avoir un savon ades criteres recommandées dans |e domaine cosmétiques.

Mots clés : antioxydant, antimicrobien, composés phénoliques, Margines, valorisation.
Abstract

Olive ail production generates olive by-products: olive pomace (solid waste) and margines
(liquid waste). The latter are a source of pollution for the environment, as they are highly
harmful to the quality of water, soil and even the air. Asaresult, they need to be treated and/or
recycled. The aim of thiswork isto recover these liquid effluents for use in soap production.

The aim of this study is to evaluate physico-chemica and microbiological parameters. On the
other hand, to produce a soap with beneficial characteristics dueto their richnessin compounds
of interest such as phenolic compounds and tannins. Theresults obtained show that the margines
studied areacidic (pH 5.1), contain apolyphenol content of 40.2mg/g and the antioxidant power
was of the order of 80.31%. This study demonstrated the link between the absence of
microorganisms and the antimicrobial effect of phenolic compounds on the microbial load of
these effluents.

With regard to soap production. Sodium hydroxide blending enables us to produce a soap that
meets the criteriarecommended for cosmetics.

K ey wor ds : antioxidant, antimicrobial, Margines,polyphenols, valorisation.



