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Introduction générale 

 

Les ressources naturelles en eau au Maroc sont parmi les plus faibles au monde. En effet, le 

potentiel des ressources en eau naturelle, est évalué à 22 milliards de m3 par an, soit 

l ui ale tàdeà à 3/habitant/an, communément admis comme « seuil critique » indiquant 

l appa itio àdeàp u ies Lesàsou esàdeàpollutio àdeàl eauàauàMa o ,à i ist eàdeàl eauàetàdeà

l e i o e e tà . En parallèle, Les volumes annuels des rejets en eaux usées au Maroc 

ont fortement augmenté au cours des trois dernières décennies. Ils sont passés de 48 millions 

à 600 millions de m3 entre 1960 et 2005 pour atteindre 700 millions en l'an 2010. Selon les 

prévisions, ces rejets continueront à croître rapidement pour atteindre 900 millions de m3 à 

l'horizon 2020 Mi ist eàdeàl e gie,àdesà i es,àdeàl eauàetàdeàl e i o e e tà . 

Le se teu àdeàl eauà esteà o f o t à àdesàd fisàli sàp i ipale e t : i) à la surexploitation des 

ressources en eau souterraine, ii) à la faiblesse de la valorisation des ressources en eau 

mobilisées notamment dans le domaine agricole et iii) à la détérioration de la qualité à cause 

duà eta dà da sà l assai isse e tà Mi ist eà deà l e gie,à desà i es,à deà l eauà età deà

l e i o e e tà .  

Plusieurs opérations unitaires sont envisageables pour le traitement des eaux impliquant des 

a tio sà d adsorption, d o datio à hi i ueà et/ouà le t o hi i ue,à deà laà s pa atio à

physique ou membranaire. Toutes ces méthodes présentent des contraintes économiques et 

techniques qui compliquent leur application (Alinsafi et al. 2005). Parmi les différentes 

solutions envisageables, la coagulation-floculation permet de répondre à de nombreuses 

situations etàelleàestà iseàe àœu eàdeà a i eà lassi ueàpou àlaàpota ilisatio àdesàeau àdeà

surface et de manière occasionnelle pour le traitement des eaux usées. Le procédé de 

oagulatio à e,àauàsei àdeà l eauà ueà l o àsouhaiteà pu e ,à le transfert des colloïdes de la 

phase soluble vers les matières en suspension par agglomération des particules. Cette étape 

estàasso i eà àdeà o eusesà a tio sàd adso ptio àdesà a tifsàouàdeà ol ulesàsolu lesàdeà

la solution.  Les sels métalliques d alu i iu àetàde fer so tàsou e tàutilis sàa e àl h d ol seà

etàlaàfo atio àd h d o desài solu lesà àdesàvaleurs de pH proches de 7 ou légèrement acide 

(5 à 7). Ce sont ces dernières formes qui jouent le rôle de coagulant; des agrégats de particules 
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sont alors formés (la coagulation floculation est favorisée) et peuvent décanter pour laisser 

place à une eau clai eàetà pu e .à 

L utilisatio àdeàpol esàs th ti uesàpe etàd a lio e àlaàflo ulatio àetàlaàs pa atio àdeà

la matière en suspension produite.  Les floculants chimiques majoritairement utilisés pour la 

p odu tio àd eauàpota leàestàleàpol a la ideàetàso à o o eàd a la ideàouàd a late.à

Ceàde ie àestà lass àpa àl O ga isatio àMo dialeàdeà“a t à OM“ à o eàsu sta eà utag eà

et cancérigène (Cramer et al., 1978). Les nombreux autres polymères à usage industriel 

peuvent présenter également un risqueà hi i ueà pou à laà sa t à ouà l e i o e e t.à Cesà

pol esà so tà issusà deà l i dust ieà p t o hi i ueà età laà e he heà d alte ati esà da sà desà

biofloculants et notamment ceux issus des ressources végétales, est nécessaire. En effet, ces 

floculants biosourcés sont non toxiques et le plus souvent biodégradables. Certains 

ioflo ula tsào tàfaità l o jetàd e p i e tatio àda sàlaàp odu tio àd eauàpota le : alginate, 

amidon, xanthane (Zhao et al., 2012 ; Zafar et al., 2015 ; Davidson et al., 1980). De 

nombreusesressources végétales ont également été expérimentées pour leur propriétés 

floculantes : Ocimum basilicum ; Cocos nucifera, (Shamsjenati et al., 2015 ; Fatombi et al., 

2013).   

Ces travaux sont encore récents et souvent les mécanismes insuffisamment maitrisés pour 

u eà aluatio à pa faiteà duà pote tielà deà esà ou eau à a tifs.à ái sià l ide tifi atio à età

l isole e tàdesà o stitua tsàa tifsà espo sa lesàdeàleu àeffi a it à este tài d te i sàetà esà

méconnaissances restreignent le jugement de leur capacité à remplacer les sels métalliques à 

une échelle industrielle. 

L o je tifàdeà ot eà tudeàestàdeàp opose àu eà thodologieàt a sposa leàpou àdiff e tesà

essou esà g tales,à afi à d ide tifie à età deà o e t e à lesà ol ulesà espo sa lesà deà laà

floculation, et ainsi de comprendre leur mécanismes et mode de fonctionnement pour le 

traitement des différents effluents. 

 Dans cette étude nous avons choisi deux ressources très différentes : 

La première, Opuntia ficus indica,àaàfaitàl o jetàdeà o eu àt a au à )ha gàetàal.,à 6 ; Miller 

et al., 2008, Betatache et al., 2014) qui ont montré de bonnes propriétés relatives à la 

coagulation-flo ulatio .àCepe da tà leà a is eà età lesà ol ulesà e gag esà o tà pasà faità

l o jetàd u eàapp o heàs st ati ue. Pour ce matériel végétal,àl application au traitement de 
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deux effluents industriels complexes a été envisagée : un lixiviat de décharge et des effluents 

de l i dust ieàtextiles.  

Dans un second temps, nous avons choisi une ressource végétale qui est un sous-produit de 

laà p odu tio à d huileà d oli eà t sà diffi ile e tà alo isa le : les margines. Ce résidu liquide 

contient des macromolécules ayant potentiellement des propriétés floculantes : sucres, 

pol ph ols…à áissa àetàal.,à .ààNousàa o sàdo àadopt à o eàda sàleà asàp de tà

une app o heà a e à l isole e tà desà ol ulesà lesà plusà a ti esà età leu à ide tifi atio .à Ce 

document sera présenté en trois grandes parties. 

 La première est dédiée à une synthèse bibliographique relative aux propriétés des particules 

colloïdales et à la technique de coagulation floculation, ainsi u àl e se leàdesà oagula tsà

et floculants, chimiques et naturels utilisés en traitement des eaux,  

La deuxième partie eg oupeà l e se leàdesà at ielsàetàdesàméthodes utilisés dans cette 

étude. 

La dernière partie est consacrée aux résultats de ce travail avec une étude approfondie pour 

laà alo isatio à età l ide tifi atio à desà ati esà a ti esà deà ou eau à ioflo ula ts. Elle est 

constituée de 3 chapitres traitant successivement : 

- de la mise en évidence des mécanismes de coagulation floculation par Opuntia ficus indica, 

-de laà iseàe àpe spe ti eàdeàl usageàdesà a gi esàpou àduàt aite e tàd eauàpa à oagulatio à

floculation, 

- de la faisa ilit àdeà laà iseàe àœu eàd Opuntia ficus indica pou àleàt aite e tàd efflue tsà

réels. 

 

áàlaàfi àduà a us it,àu eàs th seàetàu eàdis ussio àdesà sultatsàdeàl tudeàest proposée. 

Ceàt a ailàaàfaitàl o jetàdeàpu li atio sàa ept esàouàe à ou sàd aluatio à uiào tà t ài s esà

dans ce manuscrit. Pour faciliter la lecture, les différents paragraphes des publications ont été 

renumérotés et intégrés dans le fil du manuscrit.  
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 Introduction 

L tape de coagulation et floculation est largement appliquée dans le prétraitement 

de clarification des eaux (potable ou usées). Le mécanisme global de la coagulation floculation 

d u eàeauàt ou leà do à ha g eàe àcolloïde) consiste dans un premier temps, e àl ajoutàd un 

sel appelé « coagulant » celui-ci déstabilise les colloïdes qui peuvent se regrouper sous forme 

de floc. Ensuite les flocs formés décantent, permettant la séparation des agrégats. Les 

propriétés des particules en suspension, (colloïdes), ainsi que les conditions physico-

chimiques du procédé influencent son efficacité. Nous allons présenter le principe de la 

coagulation et floculation dans un premier temps avant de nous intéresser aux biofloculants. 

I. Coagulation floculation 

II. 1.  Définitions 

La présence des colloïdes dans les eaux provoque une dispersion de la lumière appelé 

turbidité. Les colloïdes sont définis comme des particules solides dont la taille est inférieure à 

1  .àL tatà olloïdalài lut donc tous les éléments non solubles dont la taille ne permet pas 

u eà s di e tatio à u ilsà soie tà deà atu eà i aleà a giles,à o des,à selsà i solu les à ouà

organique (microorganismes, amas protéiniques, ou des agrégats organo-minéraux floculés). 

La coagulation està laà d sta ilisatio à desà pa ti ulesà olloïdalesà pa à additio à d u à a tifà

chimique, le « coagulant », qui apporte au milieu des éléments solubles ou colloïdaux pouvant 

neutraliser et réduire la charge de surface de ces particules solides. Les colloïdes des eaux 

naturelles sont en moyenne chargés négativement (Jankovic et al., 1974) et donc déstabilisés 

par la présence de formes cationiques.  Toutes les particules dans un milieu liquide possèdent 

certaines propriétés associées aux phénomènes interfaciaux. De tels phénomènes 

comprennent les effets de la charge de surface portée par les particules et le degré 

d'hydratation (ou de solvatation) des couches superficielles des particules (John Bratby et al., 

2007). Plusieurs mécanismes peuvent être impliqués dans la coagulation selon que les ions 

soient indifférents (non adsorbés) ou adsorbés à la surface du colloïde.  

L li i atio à desà pa ti ulesà olloïdalesà da sà u eà eauà atu elle ou dans une eau de rejet 

industriel est compliquée par la variabilité de la nature des colloïdes et donc des propriétés 

deàsu fa eàetàdeàtaille.àL o igi eàdeà esà ha gesàestà a ia leàe àfo tio àdeàleu àst u tu eàetàdeà
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leur environnement ionique (Dihang et al., 2007). La neutralisation ou une inversion de charge 

de particules colloïdales fonctionnalisées est réalisable par modification du pH.  

II. 2. Solubilité et interactions entre les colloïdes dans une suspension aqueuse 

Les colloïdes peuvent avoir une propriété lyophobe, repoussant la solution interfaciale 

et lyophile, attirant la solution (da sà leà asà d u eà solutio à o stitu eà pa à deà l eauà pu e, 

hydrophile et hydrophobe sont les termes utilisés). Dans le cas de présence des deux 

propriétés, le regroupement de colloïdes organiques peut se faire avec la formation des 

micelles (John Bratby et al., 2007).  Les interactions électrostatiques et celles de Van Der 

Waals, représentent les deux composantes énergétiques principales. 

II.2.1. Interactions de Van Der Waals (VDW) :   

C estàlaà o posa teà e g ti ueàlaàplusàfai leàetà o àsp ifique. Elle résulte des forces 

intermoléculaires créées par des dipôles induits résultants du caractère probabiliste de la 

densité électronique.  On rajoute à la composante de Van Der Waals (VDW) deux types 

d i te a tio sà sulta tàdeà laàp se eàdeàdipôles permanents :à lesàfo esàd i te a tio sàdeà

Keesom (dipôle permanent-Dipôle permanent), et de Debye (dipôle permanent-Dipôle 

induit). 

II.2.2. Interactions électrostatiques : théorie de la double couche 

La conception de la distribution des charges à la surfa eàd u àsolideàaà t àpréparée par 

Stern en 1924, qui a proposé un modèle de la double couche (couche liée et couche diffuse). 

Les charges de surface attirent les contre-ions de la solution dans une couche de faible 

épaisseur (mais supérieure à la taille atomique) pour former la couche liée ou couche de Stern. 

La neutralisation de la particule se poursuit dans la couche diffuse ou couche de Gouy jus u à

l le t o eut alit  (figure 1 ci-dessous). La couche de Stern est toujours liée à la particule, le 

plan de cisaillement lors du déplacement de la particule se situant dans la couche diffuse. La 

double couche électrique est composée de deux régions : une couche interne qui comprend 

probablement des molécules d'eau et des ions adsorbés ou libres et une couche diffuse dans 

laquelle les contre-ions sont de densité décroissante selon une loi exponentielle. 
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Figure 1: Schéma de la double couche et évolution du potentiel en fonction de la distance à 

la surface du colloïde (Parsons et al.,1981) 

 

La valeur du potentiel à la surface du plan de cisaillement est appelée « potentiel zêta » (voir 

figu eà .à Ilà s o tie tà e p i e tale e tà pa à le t o i ti ueà e à esu a tà laà o ilit à

le t opho ti ue.à Deà eà pote tielà d pe d aà l i te sit à deà pulsio à ouà d att a tio à

électrostatique entre particules.  

II.2.3. Modèle Derjaguin & Landau Verwey & Overbeek (DLVO)  

Derjaguin & Landau Verwey & Overbeek (DLVO) ont indépendamment développé une 

théorie quantitative basée sur le modèle de Gouy-Chapman dans laquelle la stabilité des 

colloïdes est traitée en termes de changements d'énergie qui se produisent lorsque les 

particules se rapprochent les unes des autres (Derjaguin et al., 1941 ; Verwey et al., 1948). La 

th o ieà DLVO à ad età ueà l i te a tio à sulta tà e t eà deu à pa ti ulesà està laà so eà desà

fo esàd att a tio à á àdeàVDWàetàdesàfo esàdeà pulsio à ‘ à le t ostati ue.à 
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Le potentiel résultant ou total est fo tio àdeàlaàdista eàe t eàl o se ateu àetàlaàpa ti uleà

(figure 2, Israelachvili 2011). 

Figure 2 :àE e gieàd i te a tio àe t eàlesàpa ti ulesàe àfo tio àdeàlaàdista eà

interparticulaire (Israelachvili 2011). 

L e gieà sulta teà o t eà ueà laà sta ilit ,à ueà l o à doità au à fo esà deà pulsio à

le t ostati ue,àestàfo tio àduà a i u à pulsifào te uà a i eàd e gie .à“ià etteàli iteà

està f a hieà app o he e tà deà deu à pa ti ules à l att a tio à l e po te.à ái si, la 

déstabilisation des colloïdes peut passer par la neutralisation partielle ou totale du potentiel 

z taàafi àdeà dui eàleà a i u à pulsifàetàpa àu àappo tàd e gieàpou à ueàlesàpa ti ulesà

rentrent en collision et adhérent par attraction de type VDW. Mécanismes de la coagulation 

floculation 
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Le processus de coagulation floculation a montré son efficacité pour la séparation des 

solides dispersés dans un liquide. Le mécanisme consiste à réduire les charges responsables 

de la répulsion entre colloïdes et faciliter leur rencontre, afin de former des agrégats (flocs) 

uiàpou o tàe suiteàs li i e àpa às di e tatio .à 

Les différents phénomènes se produisant durant un traitement de coagulation floculation 

sont résumés dans le tableau 1. 

Tableau 1: Phénomènes se produisant durant la coagulation - floculation 

 (http://technique. eau.free.fr) 

Stade Phénomènes Terminologie Cinétique 

Ajout du 

coagulant/floculant 

‘ a tio àa e àl eau : Ionisation ou 

hydrolyse 
Hydrolyse Instantanée 

Déstabilisation 

Compression de la double couche  

Coagulation 

 

Adsorption sp ifi uesàd io s du 

coagulant à la surface du colloïde  

Très rapide 

Emprisonnement des particules 

Floculation 

Rapide 

Adsorption et pontage par des 

polymères à longues chaines 
Assez lente 

Transport 

Agitation thermique 
Floculation 

péricinétique 

Rapide 

Energie mécanique dissipée 
Floculation 

orthocinétique 

Lente 

 

Comme indiqué dans le tableau 1, il existe différents moyens pour déstabiliser les colloïdes : 

(1) La compression de la double couche 

(2) L adso ptio àetàlaà eut alisatio àdesà ha ges 

(3) L adso ptio àetàpo tageàpa àdesàpol esà àlo guesà hai es 

(4) Emprisonnement des particules (sweep ou balayage). 

Un coagulant peut agir selon plusieurs mécanismes de déstabilisation. 

http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#ajoutCoagulant
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#ajoutCoagulant
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#NCDC
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#coagulation2
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#NAPL
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#NAPL
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#Floculation
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#fperi
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#fperi
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#fOrtho
http://technique.eau.free.fr/index.php?coagulationfloculation=coagulationfloculation#fOrtho
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II.3.1. Déstabilisation par compression de la double couche (coagulation électrostatique) 

 

L ajoutàd u à le t ol teàda sàu eàsolutio à olloïdale,à aàdi e te e tàaug e te àlaàde sit àdeà

ha geà da sà laà ou heà diffuse,à dui eà l paisseu à deà laà dou leà ou he, ce qui permet de 

diminuer le potentiel zêta en valeur absolu. Plus la force ionique augmente plus la répulsion 

diminue en favorisant une attraction entre colloïdes.  

II.3.2. Adsorption et neutralisation des charges  

Le coagulant ouà lesà p oduitsà d h d ol seà peu e tà s adsorber à des groupements 

fonctionnels ionisés au niveau de la couche de Stern. Dans ce cas la dose de coagulant active 

està t sà t oiteà età o ità à u eà elatio à stœ hio t i ue En effet, un excès de coagulant 

conduit à une inversion des charges de surfaces des particules qui deviennent positives et se 

restabilisent (Dihang et al., 2007) (Figure 3). Ces coagulants peuvent être des cations (Al, Fe, 

Ca) ou des espèces moléculaires ionisées. 

  

Figure 3: Coagulation floculation par neutralisation des charges (Choy et al 2015) 

Lesàselsà talli uesàlesàplusàutilis sàe à oagulatio àflo ulatio ,àso tàlesàselsàd alu i iu à ál3+) 

ou de fer (Fe3+). Pour la coagulation ont maintient une zone de pH correspondant 

majoritairementà au à fo esà h d ol s esà fai le e tà solu leà d h d o desà talli ues.à Leà

diag a eàdeàsp iatio àdeàl alu i iu àe àfo tio àduàpHà figu eà4) illustre le phénomène 
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a e àu eàzo eàd utilisatio àdesàselsàd alu i iu àpou àdesà aleu sàdeàpHà o p isesàe t eà , à

et 7,5.: 

 

Figure 4:àLesàp oduitsàd h d ol seàd alu i iu àfo sàe àfo tio àdeàlaà o e t atio àetàduà

pH 

II.3.3. Adsorption et pontage : floculation chimique par des polymères à longues chaines 

L ajoutàdeàpol esàdeà asseà ol ulai eà le àetàposs da tàdeà ultiplesà ha gesàauà

niveau de la chaîne moléculaire, favorise la déstabilisation des matières colloïdales. Un même 

colloïde pouvant se faire adsorber « plusieurs » fois, on a ainsi formation du floc par pontage 

des polymères (Lamer et Healy 1963) comme décrit sur le schéma ci-dessous (figure 5). Ces 

polymères sont des meilleurs floculants que les sels métalliques.  
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Figure 5 : Floculation par adsorption et pontage (Choy et al., 2015)  

II.3.4. Coagulation/floculation par entrainement (emprisonnement des particules ou sweep) 

 

Ceàp o essusà estàplusàstœ hio t i ueàetà eàd pe dàpasàdeàlaà ha geàduà oagula t.à

Il concerne les suspensions très concentrées initialement ou pa àl appo tàd u eàfo teà ha geà

colloïdale d h d o deà talli ue.à 

 

Figure 6 : Floculation par emprisonnement (balayage ou sweep) (Tardat et al., 2000) 
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II.3.5. Floculation physique 

  

U eàfoisàd sta ilis s,à lesà olloïdesàdoi e tà e t e àe à ollisio àpou às agglo e àetà

atteindre une taille suffisante pour être séparés gravitairement.  

O àd te i eàl i po ta eàdeàl agitatio àlo sàdeàlaàflo ulatio .àE àg alàdeu àph o esà

régissent la vitesse de floculation : on distingue la floculation p ricin tique due  l'agitation 

désordonnée induite par la diffusion thermique qui engendre des chocs entre particules 

colloïdales. La floculation orthocin tique provoquée par un cisaillement (créatio à d u à

gradient de vitesse) devient efficace et nécessaire quand la taille des amas de particules 

augmente avec une diminution de la concentration particulaire. La floculation orthocinétique 

devient plus efficace que le mécanisme péricinétique pour des tailles de particules supérieures 

à environ 1 µm (Boutaric A., 1931). 

II. 4. Paramètres influençant la coagulation floculation 

Plusieurs paramètres influencent le processus de floculation : 

- Le pH 

- La dose du coagulant 

- Laà itesseàd agitatio  

- Leàte psàd agitatio  

II.4.1. Influence du pH 

Le pH fixe la spéciation du coagulant et/ou floculant introduit mais modifie également 

lesàp op i t sàdeàl e se leàdesàesp esàsolu lesàouà olloïdalesàp se tesàda sàl eauà àt aite .àà

Dans le cas des sels métalliques, la nécessité de travailler en présence des précipités 

d h d o deà olloïdaleà li iteà laà zo eà deà pHà pou a tà t eà utilis e (figure 5).  Le précipité 

métallique peut avoir une nature différente en fonction des anions associés (phosphates, 

sulfates) et les réactions à la su fa eàdeàl h d o deà so ptio àd pe d o tà gale e tàdeàlaà

valeur de pH retenue.  
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II.4.2. Influence de la dose du coagulant 

Comme décrit précédemment (II.3), parmi les mécanismes de déstabilisation, 

l adso ptio à et la neutralisation des charges de surface des colloïdes dépend de la 

o e t atio àe àio sàpou a tàs adso e àetàdo àp se tàe àsolutio .àDa sà eà as,àau-delà 

deà laà stœ hio t ieà u à ph o eà peutà appa ait eà pa à i e sio à deà sig eà deà laà ha geà

moyenne de la particule. Dans le cas de floculants les doses à appliquer sont beaucoup plus 

difficile à estimer car la structuration du floc peut contribuer à des phénomènes 

d e t ai e e t.àààà 

II.4.3. Influence de la vitesseàetàte psàd agitatio  

Laà itesseà età leà te psà d agitatio à so tà deu à pa a t esà e à a tago is eà sià l o à aiso eà

strictement en puissance dissipée (Wang et al 2011), mais plus la vitesse est importante plus 

le cisaillement et la cinétique de floculation orthocinétique devient importante mais limite la 

taille maximale des flocs (Sonntag et al., 1986), Ainsi, pour augmenter le nombre de chocs en 

li ita tàleà isaille e tàilàfautàa solu e tàa oi àu eàdu eàd agitatio àsuffisa te. 
III. Les coagulants et floculants 

III. 1. Les coagulants chimiques 

Les réactifs chimiques sont largement utilisés dans le traitement des eaux et peuvent 

être classés en deux grands groupes : les coagulants inorganiques et les polymères organiques 

synthétiques. Les coagulants inorganiques peuvent être utilisés seuls ou avec ajout de 

pol esào ga i uesàpou àl tapeàdeàflo ulatio àetà ip o ue e tà ta leauà . 

 Les coagulants inorganiques 

Les sels inorganiques multivalents, tels que les sels de fer (III) etàd alu i iu  et dans 

une moindre de mesure de calcium et de magnésium sont très largement utilisés en tant que 

coagulant pour le traitement des eaux à cause de leur faible coût par rapport à des polymères 

de synthèse. Le procédé présente cependant les contraintes suivantes :à essit àd ajuster le 

pH par ajout de chaux, difficulté à traiter des effluents avec des concentrations colloidales 

faibles. De plus, comme reporté dans de nombreuses études (Banks et al., 2006, Lee et al., 

2014), leur utilisation entraînerait :  

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/002197978690175X#!
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 la production de gros volumes de boues d'hydroxydes métalliques toxiques et difficile 

à valoriser, 

 u à is ueàdeàd pa tàd alu i iu àda sà l'eauàt ait eàa e àeffetsà gatifsàsu à laàsa t à

(Alzheimer) (Banks et al., 2006). 

III.1.2. Les floculants organiques de synthèse 

Depuis de nombreuses années de nombreux polymères synthétiques sont utilisés 

comme adjuvants de floculation au sels métalliques pour améliorer l'efficacité de la 

coagulation floculation (Ahmed et al., 2008). Les floculants organiques commerciaux sont des 

polymères linéaires ou ramifiés solubles dans l'eau, cationiques et do tà l u it à deà aseà

composée de divers monomères tels que l'acrylamide et l'acide acrylique (figure 7), par 

exemple. Dans la plupart des cas, ils proviennent de matières premières à base de pétrole non 

réutilisable (Suopajärvi et al., 2014). 

 

Figure 7 : Structure chimique de deux polymères : polyacrylamide et chlorure diallyl 

di th làd a o iu  

Les floculants synthétiques utilisés pour la potabilisation des eaux sont le polyacrylamide, le 

chlorure diall làdi th làd a o iu à DáDMáC  ((figure 9), le polyamine (Singh et al., 2000). 

Lesà pol esà a lio e tà l effi a it à deà t aite e tà desà eau à us esà uià peutà a ie à selo à

plusieurs paramètres tels que : 

-le nombre de groupements fonctionnels (Figure 7), 

-le poids moléculaire et la structure (linéaire ou ramifiée) 

-leàt peàd efflue tàetàleàpHàdeàlaàsolutio ,à 

-les autres réactifs introduits : coagulants, 
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Un floculant peut-être le seul acteur impliqué dans le procédé de coagulation floculation il 

peut désta ilise àpuisàpo te àlesàpa ti ulesàdeàl efflue t.  Ainsi, Wong et al., (2006) ont testé 

l effi a it à d u à pol a la ideà atio i ueà o ga opolà à pou à leà t aite e tà desà eau à

us esàdeàl i dust ieàdeàp teàetàpapie s.  

Les floculants synthétiques peuvent être aussi utilisés pour améliorer la coagulation 

floculation avec un sel métallique. Dans ce cas, ils permettent en particulier de structurer les 

flo sà fo sàetàd e àaug e te à laà taille.àá udaàetàá ooà ,à o tà o t à l effi a it à duà

traitement des eaux usées des boissons industrielles par ajout du chlorure ferrique seul 

o eà oagula tàetàe à o i aiso àa e àleàflo ula tàs th ti ueàdeàpol a la ide.àL ajoutà

de 25 mg L-1 de polyacrylamide au coagulant a amélioré la qualité du traitement de 3.5 fois la 

même condition de pH. Par ailleurs le traitement en combinaison a permis de réduire de 60 % 

duà olu eàdesà ouesàfo esàap sàt aite e t.àE àg al,àl ajoutàdesàflo ula tsàsynthétiques 

améliore la qualité du traitement des différents effluents. 

Un coagulant organique ne modifie que très faiblement ou pas le pH et apporte très peu de 

salinité supplémentaire. Il conduit à une réduction importante du volume de boue produit. 

Les boues extraites sont plus denses, mais aussi plus collantes (Lee et al., 2014). Toutefois, 

l utilisation des floculants synthétiques peut présenter des risques sanitaires, avec la 

li atio àdeà o o es,àtelsà ueàleàfo ald h de,àl a la ideàetàlaàdi thylamine, qui sont 

des espèces toxiques, neurotoxiques ou cancérigène (T.K.F.S. Freitas et al., 2018) et 

résistantes à la biodégradation. 

Pou à esà aiso s,à desà at iau à iod g ada lesà età espe tueu à deà l e i o e e tà so tà

testés afin de substituer les floculants synthétiques par des biofloculants et peuvent être une 

solution prometteuse en traitement des eaux par coagulation floculation. 

III.2. Les biofloculants  

II.2.1. Présentation età odeàd a tio  

Les coagulants d'origine naturelle comprennent à la fois les ressources végétales et 

animales. Parmi les coagulants d'origine animale les plus communément utilisés, citons 

l'ichtyocolle obtenue à partir de la vessie de poisson (Biggs et al., 2000) ou le chitosane extrait 

de la coquille de crustacés (Bratby 2007). Les coagulants à base de plantes ont été beaucoup 
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plus utilisés et ont acquis une importance significative depuis les dernières années. Comparés 

aux floculants chimiques conventionnels, les biofloculants sont des polymères 

biodégradables, assez stables, facilement disponibles à partir de ressources agricoles durables 

et ne produisent aucune pollution secondaire (Bolto et Gregory, 2007). Comme les polymères 

utilisés sont biodégradables, les boues peuvent être efficacement dégradées par les 

microorganismes (Renault et al., 2009). 

Les biofloculants peuvent déstabiliser les particules colloïdales en augmentant la force ionique 

(coagulation non spécifique) (Lee et al., 2014). Ils peuvent également spécifiquement 

s adso e àpa àlaàp se eàdeàgroupes fonctionnels commepar exemple des groupes amine 

etalcool à Öza a àetàŞe gil,à2003). Da sà eà asàilsàagisse tàselo àu à a is eàd adso ptio àetà

pontage.  Depuis de nombreuses années, les floculants à base de biopolymères tels que le 

chitosane, les tanins, la cellulose, l'alginate, les gommes et le mucilage suscitent un large 

intérêt auprès des chercheurs. 

III.2.2. Les biopolymères  

Les biopolymères sont essentiellement des polysaccharides (amidon, cellulose...), mais 

aussi des polyphénols (lignine et tanins) et des protéines. Dans la prochaine partie, nous 

décrirons les familles biochimiques des biofloculants. 

IIII.2.2.1. Les polysaccharides 

 IIII.2.2.1.a. Chitosane 

Puisque la plupart des colloïdes naturels sont chargés négativement, les polymères 

cationiques présentent un intérêt particulier en tant que floculants. Le chitosane est un 

polymère avec une fonction amine (pKa 6.5) (Lee et al., 2013) obtenu à partir de la 

désacétylation alcaline de la chitine extrait de coquillages. C'est un amino-polysaccharide 

hydrophile linéaire avec une structure rigide contenant à la fois des unités de glucosamine et 

d'acétylglucosamine (figure 8). Les longues chaînes de haut poids moléculaire, produisent un 

agent coagulant et floculant efficace pour l'élimination des contaminants (Guibal et al., 2006, 

No et Meyers, 2000, Renault et al., 2009). Il est insoluble dans l'eau neutre ou dans les solvants 

o ga i uesà aisàsolu leàda sàl eauàe à ilieuàa ideà ‘e aultàetàal.,à à;à“z gułaàetàal.,à .à
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À une valeur de pH inférieure à 5, le chitosane devient un polymère cationique soluble à forte 

densité de charge (Rinaudo, 2006). Ainsi, le traitement des eaux usées par le chitosane est 

possible par adsorption et/ou pontage de olloïdes,àd a io sà talli ues,àdeà olo a ts,àdeà

composés organiques (Renault et al. 2009). 

 

Figure 8 : Structure chimique du chitosane (Alves et al., 2008) 

Plusieurs études ont montré l effi a it àdeàses propriétés en coagulation floculation pour des 

effluents colorés (Guibal et Roussy, 2007), les eaux usées deàl i dust ieàdeàte tilesà “z gułaàetà

al., 2009), les effluents chargés en pulpe dans les sucreries (lignine et composés chlorés), les 

effluents des usines de papier (Rodrigues et al., 2008), les métaux lourds, les composés 

phénoliques (Renault et al., 2009), ainsi que pour les effluents synthétiques à base de kaolinite 

(Li et al., 2013).  

III.2.2.1.b. Cellulose 

La cellulose est l'un des polysaccharides naturels les plus abondants (figure 9), il a un pKa qui 

varie entre 11 et 12 lié à ses fonctions alcools selon Bialik et al. (2016). Ce biopolymère est le 

principal constituant de la paroi des cellules végétales. Sa structure fibreuse est constituée de 

longues chaînes de molécules de O-glucose, reliées les unes aux autres par des liaisons ß-1,4-

glucosidiques. La réunion de plusieurs de ces macromolécules linéaires, parallèles, forme une 

fibrille, ou micelle, dont la cohésion est assurée par les liaisons hydrogènes qui s'établissent 

d'une macromolécule à une autre, à partir des groupements hydroxyles (Bialik et al., 2016). 

“aà o fo atio à età sesà p op i t sà st u tu aleà luià pe ette tà d t eà u à o à flo ula t.à

(Zhabankov et al., 2002). La déstabilisation des suspensions dans le cas de la cellulose, 
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s effe tueàselo àu àp o essusàd e p iso e e tàetàd e t ai e e tàdesàpa ti ulesàda sàu à

précipité (sweep). 

 

Figure 9 : Structure chimique de la cellulose (Zhabankov et al., 2002) 

 

III.2.2.1.c. Amidon 

L'amidon est un biopolymère, qui a attiré l'attention des industries pour le traitement des 

eau àus esàe à aiso àdeàsesàfo tio sàd h d o les,àdeàsaà iod g ada ilit àetàdeàso àfai leà

oût.àL'a ido à ep se teàl u àdesàpol esàlesàplusàa o da ts,àilàestàconstitué d'un mélange 

deàdeu àpol esàdo tàlesàtau àso tà a ia lesàe àfo tio àdeàl esp eà g tale :àl a loseà

li ai e àetàl a lope ti eà a ifi eàg eàau àliaiso sàα 1-6) (figure 10). Contrairement à la 

elluloseà uiàestàfi euse,àl a ido à o tie t des monomères de glucose lié en α 1-4, ce qui 

pe età àlaà ol uleàd a oi àu eà o fo atio àh li oïdaleàsoupleà a e àdesà a ifi atio s .àLaà

ol uleà d a ido à està do à plusà a ti eà ueà laà elluloseà eà s ilà està o stitu à pa à lesà

mêmes monomères.  Teh et al. (2014) ont étudié la possibilité de remplacer les coagulants 

i o ga i uesà pa à l a ido à pou à leà t aite e tà desà eau à us esà deà l i dust ieà deà fa i atio à

d huileàdeàta le. Une élimination de 84 % des matières solides en suspension a été obtenu aux 

conditions optimales (pH 3 ; dose de 2 g L-1 deàl a ido à 
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Figure 10 :à“t u tu eà hi i uesàdeàl a ido  (Teh et al., 2014) 

III.2.2.1.d. Alginate de sodium 

L'alginate de sodium, est un polymère linéaire anionique soluble dans l'eau de poids 

moléculaire moyen de 500 000 Da (Wu et al., 2012) (Figure 11) et un pKa de 3.2 lié à la fonction 

d a ideà a o li ueà ‘eh à età al.,à . Les alginates, présents dans tous les types de 

Phéophycée (algues brunes), sont des polysaccharides structuraux capables non seulement 

d appo te àlaà igidit à à l algueà aisàaussiàd e àp e i à leàdess he e tàdûà à l e positio à à

l ai à à a eà asse. O àlesàt ou eàda sàleà u ilageàdesàalguesà u es,àsousàlaàfo eàd u àselà

i solu le,à o stitua tàpa foisàjus u à %àdeàl e t aitàse àde ces algues (Palluault 2010). Ses 

propriétés lui permettent de jouer le rôle de floculant. Des études de floculation pour le 

traitement d efflue tsà i dust ielsàduà te tilesàet d eaux synthétiques colorées en utilisant le 

sulfate d'aluminium comme coagulant (Wu et al., 2012) ont montré un fort pouvoir floculant 

des alginates avec plus de 90% d'élimination de la couleur et une réduction de 80% de la DCO. 
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 Figure 11 :à“t u tu eà hi i ueàd u àgelàfo àpa àl algi ateàdeàsodiu àetàlesàio sàdeà al iu  

(Huang et al., 1999) 

III.2.2.1.e. Les gommes et mucilage 

Les gommes et le mucilage ont été proposés comme une alternative crédible par 

rapport aux polymères conventionnels dans le traitement des eaux usées. Les mucilages sont 

des polymères complexes de nature glucidique avec une forte structure ramifiée. Les 

mucilages se rencontrent dans un grand nombre de végétaux, appelés plantes mucilagineuses. 

Ce sont des produits formés durant la croissance normale de la plante, mais les mucilages ne 

so tà pasà situ sà à laà su fa eà desà pide esà sousà fo eà d e sudatsà suiteà à u eà a tio à

bactérienne ou fongique ou suite à une blessure mécanique, (cas des gommes). On les 

rencontre dans les organes les plus divers, dans les fleurs (mauve, guimauve), les feuilles 

ou a he,à apillai e,à pou pie ,à l o eà a elle ,à lesà t gu e tsà desà g ai esà outa deà

blanche, fenugrec), les bulbes (oignons), les racines (guimauve), les fruits (caroubier), la pulpe 

deà f uità a ao …Lesà u ilagesà seà retrouvent également dans les exsudats racinaires de 

certaines plantes (Marouf et al., 2015).   áujou d hui,à lesà flo ula tsà atu elsà à aseà deà

go es,à deà u ilageà età deà d i sà d esp es végétales, tels que Hibiscus / Abelmoschus 

esculentus (Okra), Malva sylvestris (Mauve), Plantago psyllium (Psyllium), Plantago ovata 

(Isabgol), Tamarindus indica (Tamarin) et Trigonella foenum-graecum (fenugrec) ont été 

développés. Ils sont constitués de chaîne de de B-D-glucose lié en 1,4, et ayant une chaîne 

latérale trisaccharide attachée (Figure 12). Leur pKa varie entre 3 (fonction acide carboxilique) 

et 11-12 (fonction alcool (Bialik et al., 2016). Jansson et al. (1975) ont montré des résultats 
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prometteurs en efficacité pour le traitement de lixiviats (Al-Hamadani et al., 2011), d effluents 

deàl i dust ieàtextiles (Mishra et Bajpai, 2005) et des effluents de tannerie (Mishra et al., 2004). 

Une élimination d au moins 85% des matières en suspension (MES), 70% de la turbidité, 60% 

de la DCO et 90% de la couleur a été rapportée dans ces études. Certains d'entre eux ont 

montré une efficacité à faibles doses et comparables aux floculants synthétiques. Plus de 85% 

des matières en suspension ont été éliminées des effluents des tanneries en utilisant 

respectivement 0,12 g/L de gomme d'okra et 0,08 g / L de mucilage de fenugrec. (Mishra et 

al., 2004).  

  

Figure 12 : Structure chimique de la gomme de xanthane (Jansson et al., 1975) 

III.2.2.2. Les polyphénols 

Parmi les polyphénols les plus utilisés en coagulation floculation, on trouve les tanins 

qui proviennent de métabolites secondaires de végétaux :àilsàso tàp se tsàda sàl écorce, les 

fruits, les feuilles. Ce sont des biofloculants efficaces pour la dépollution des effluents 

synthétiques ou réels (Graham et al., 2008 ; Beltran et al., 2009). Ils ont un pKa qui varie entre 

8.6 et 11.2 liés aux fonctions phénols (Genaro et al., 2015). Les tanins sont des polymères 

a io i uesà uiào tàu àpoidsà ol ulai eàe t eà àetà àDaà Öza a àetàŞ gil,à .àIlsàso tà

classifiés en 4 types : gallotanins, ellagitanins, tanins complexes ou hydrolysables et tanins 

condensés (figure 13). 
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 Les tannins hydrolysables renferment trois groupes : les este sà d a idesà ph oli ues,à les 

este sà d a idesà ph oli uesà età les sucres. Les glucosides constituent le groupe le plus 

a o da tàoùàl a ideàgalli ueàestàleàplusài po ta t.à 

Les tanins condensés, sont appelés aussi flavotanins. Ils sont formés par la polymérisation de 

la catéchine à différents degrés. Les flavotanins sont souvent associés aux anthocyanes. En 

p ese eàd alcool et de HCl 5N, ils sont dégradés avec formation de pigments anthocyaniques 

de coloration rouge (cyanidine) (Aissam et al., 2003). 

Les propriétés floculantes des tanins ont été évaluées pour l'élimination des matières 

colloïdales ainsi que pour laàpota ilisatio àdesàeau à Öza a àetàŞe gil,à .àDans ces études, 

un coagulant tel que le sulfate d'aluminium était nécessaire pour la déstabilisation des 

particules colloïdales chargées négativement, tandis que le tanin anionique agissait comme 

floculant pour agglomérer les agrégats déstabilisés afin de former des flocs destinés à 

sédimenter. Une étude a montré que la combinaison entre le sulfate d'aluminium agissant 

comme un coagulant et le tanin comme un floculant réduisait 20 % de la dose nécessaire de 

oagula tà Öza a àetàŞe gil,à . 

Figure 13 : Structures chimiques des différents types de tanins (Khanbabaee et al., 2001) 
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III.2.2.3. Les protéines 

Les protéines sont des polymères naturels azotés dont la taille varie entre plusieurs 

milliers et plusieurs millions de daltons. Les protéines se composent d'un enchaînement 

linéaire d'acides aminés liés par des liaisons peptidiques (figure 14). Les acides aminés portent 

au moins deux groupes ionisables, les groupes COOH et NH2, leu àpKaàestàd e i o à àetàe t eà

8 et 11 respectivement (Osborne 1924). Ilàe isteà uat eàg a desàfa illesàdeàp ot i esàd o igi eà

végétale, classées selon leur solubilité (Osborne 1924) : les globulines, les albumines, les 

glutélines et les prolamines. Les albumines et les globulines constituent la majeure fraction 

protéique des végétaux. Plusieurs chercheurs ont étudié le pouvoir floculant des protéines 

des plantes. Ndabigengesere et al., (1995) ont montré que la matière active responsable du 

phénomène de coagulation floculation de Moringa oleifera est une protéine cationique qui a 

un poids moléculaire de 13 KDa est un point isoélectrique entre une valeur de pH de 10 et 11. 

Leàt aite e tàd u àefflue tàs th ti ueàdeàkaoli àcaractérisé par une turbidité initiale de 105 

NTU avait montré que la matière active de Moringa Oleifera agit selon un mécanisme 

d adso ptio àetà eut alisatio àdesà ha gesàpuis pontage pour une dose de 50 mg L-1. Ainsi, 

Fatombi et al., (2013) ont extrait une protéine de Nocos Nucifera caractérisée par un poids 

moléculaire de 5,6 KDa et un point isoélectrique de 7,5, cette protéine fonctionne selon le 

même mécanisme (adsorption) et a le même pouvoir floculant que Moringa Oleifera pour le 

t aite e tàd u eàsuspe sio àdeàsili eà àu eàdoseàdeà  mg L-1. 
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Figure 14 :à“ h aàd u eàp ot i eà e àhaut àetàst u tu eà hi i ueàd u àdip ptideà e à as  

áà pa tà leà hitosa e,à laà ajo it à desà ioflo ule tsà essiteà l ajoutà d u à oagula tà da sà laà

esu eàoùàl efflue tà o tie tàdesà olloïdesà ha g sà gati e e t.àPou àopti ise àl utilisatio à

des biofloculants, la modification des biopolymères est recommandée. 

III.2.3. Modification de biofloculants 

III.2.3.1. Généralités 

La forte demande et les besoins du marché en floculants efficaces pour le traitement 

des eaux usées ont motivé les recherches en développement de polymères modifiés pour la 

dépollution des eaux usées (tableau 2). Les matériaux modifiés sont apparus comme de 

nouveaux matériaux qui présentent un énorme potentiel dans le traitement des eaux usées 

en raison de leurs propriétés et de leur performance (Lee et al., 2012).  

La fonctionnalisation des polymères pe etàdeà odifie àlesà iopol esà uià o tàpasàouàpas 

suffisamment de groupes ionisables et pas forcément les groupes cationiques présents pour 

permettre une déstabilisation efficace des particules.  
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Le greffage estàl i t odu tio àdeàpol esà o pos sàde macromolécules comportant une ou 

plusieurs chaînes liées au biofloculant. Les chaînes constituant des chaînes latérales et sont 

de constitution ou de conformation différentes de celles du biofloculant (chaîne principale). 

III.2.3.2. La fonctionnalisation 

Deà a i eàg ale,àsiàl o à o sid eà ueàlesà olloïdesàso tà ajo itai e e tà ha g sà

gati e e t,àl appo tàdeàg oupe e tà atio i ueà a o iu àpeutàdo e à àlaà ol uleàu à

effetà oagula t.ààDeà eàleàg effageàd u àg oupement anionique (carboxylique) est possible.   

Certains effluents complexes contiennent un mélange de polluant de différentes charges 

(eaux naturelles, eaux industrielles) qui peuvent contenir des particules colloïdales 

cationiques et anioniques indésirables. Pour cette raison, il a été proposé de préparer des 

floculants amphotères afin de réduire des contaminants présents sous une forme cationique 

comme anionique. Des floculants amphotères à base de chitosane ont été synthétisés par 

ajout de Chlorure de 3-chloro-2-hydroxypropyltriméthylammonium (CTA) et leurs 

caractéristiques floculantes ont été testées pour le traitement de différents effluents (figure 

15) : effluent synthétique à base de kaolin (Yang et al., 2012a, b), eau brute de rivière (Yang et 

al., 2012a) et une solution contenant des colorants synthétiques (Yang et al., 2013). 

 

Figure 15 : Chlorure de 3-chloro-2-hydroxy propyl triméthyl ammonium 

Les résultats ont montré que le floculant amphotère de chitosane a une efficacité 

d'élimination supérieure à celle du chitosane et produit notamment des flocs plus denses (Lee 

et al., 2014). De même, afin deàsu stitue àl ajoutàd u  coagulant lors du traitement, un tanin 

modifié (Tanfloc) a été proposé récemment pour éliminer les métaux des eaux de surface 

polluées (Beltrán Heredia et Sánchez Martín, 2009) (figure 16). Le Tanfloc est obtenu à partir 

de l'écorce d'Acacia mearnsii et modifié par un processus physico chimique. Des groupes de 

gommes hydrocolloïdes et d'autres sels solubles sont inclus dans la structure du Tanfloc avec 

https://fr.wiktionary.org/wiki/macromol%C3%A9cule
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une modification chimique qui comprend un azote quaternaire pour donner le caractère 

cationique à la molécule (Beltrán Heredia et Sánchez Martín, 2009). En raison de sa propriété 

cationique, il peut être utilisé pour la floculation directe sans ajustement du pH.  

 

Figure 16 : Structure chimique du Tanfloc 

La cellulose a fait l'objet de travaux de recherches ces dernières années, principalement en 

vue de modifier sa structure physique et chimique en améliorant ses propriétés et en 

élargissant ses applications industrielles (Das et al., 2012).  

III.2.3.3. Le greffage de polyacrylamide  

D aut esà tudesào tà o t àque l'hydroxypropylméthylcellulose (HPMC) sur laquelle 

on a greffée des polyacrylamides (PAM) peut être utilisée comme floculant à haute 

performance pour le traitement des effluents. Les expériences de floculation suggèrent que 

les floculants à base de HPMC-greffés-PAM présentent une meilleure efficacité de floculation 

par rapport au polysaccharide de base (Das et al., 2013 ; Liu et al., 2014 ; Zhu et al., 2016). De 

nombreux autres biofloculants greffés par des polyacrylamides sont proposés, tels que le 
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psyllium (Psy-g-PMMA) (Mishra et al., 2014 ; Wang et al., 2009), l'amidon (St-g-PAM) (Mishra 

et al. 2011), la gomme de guar carboxyméthylique (CMG-g-PAM) (Pal et al., 2011), et le poly 

2- gélose (Rani et al., 2013). Comme présenté dans le tableau 2, de nombreux copolymères 

greffés ont été synthétisés avec succès en greffant des du chlorure de poly 2- 

méthacryloyloxyéthyltriméthylammonium sur des gommes (Pal et al., 2011), du chitosane 

(Wang et al., 2007), de l'alginate de sodium (Pal et al., 2012), de la cellulose (Das et al., 2013), 

de l amidon (Sen et al., 2009), la farine d'avoine (Bharti et al., 2013) et deàl agar (Rani et al., 

2012). Les propriétés floculantes des copolymères greffés ont été testées sur différents types 

d efflue tsà(eaux usées des usines de pâtes, effluents de textiles et eaux usées des mines) et 

ont montré une propriété floculante variable et fonction du poids moléculaire. 

En raison de la variation du nombre et de la longueur des chaînes de polyacrylamide greffée 

sur le squelette, on observe que les copolymères greffés ont des chaînes plus longues avec un 

poids moléculaire et une structure ramifiée élevée. Ces caractéristiques facilitent les pontages 

aux contaminants des efflue tsàetàpe ette tàd a oi àdesàeffi a it sà le esà deà à à à%à

d a atte e t àpa àajoutàde faible dose (1-20 mg L-1) (Bolto et Gregory, 2007 ; Singh et al., 

2000). Quelques études ont montré que les copolymères greffés présentaient de meilleures 

capacités d a atte e tàdeàlaàtu idit àpa à appo t aux floculants classiques de synthèse (Pal 

et al., 2005 ; Singh et al., 2006 ; Wang et al., 2008a).  

III.2.3.4. Greffage  

Les copolymères greffés sont généralement plus résistants à la biodégradation (Singh et al., 

2000). En principe, les floculants organiques cationiques devraient être plus efficaces pour le 

traitement de solutions colloïdales ou contenant des macromolécules chargées négativement 

telles que des argiles et les colorants. Des floculants cationiques ont été synthétisés en 

incorporant un fragment cationique de chlorure de N- (3-chloro-2-hydroxypropyl) triméthyl 

ammonium (CHPTAC) sur le squelette de la gomme de guar (Singh et al., 2006) ou de l'amidon 

(Pal et al., 2005, Pal et al., 2008. Ces études ont montré que les floculants cationiques avec 

des chaînes CHPTAC plus longues présentaient une meilleure performance de floculation (> 

à%àd atte e t à o pa ati e e tà àdesàflo ula tsà o e iau ,àtelsà ueàMag aflo àLT ,à

Magnafloc 351, Rishfloc 226 LV et Rishfloc 440 HV.  
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Tableau 2 : Utilisation des floculants greffés dans le traitement des eaux usées 

 

Coagulants 

 

 

Floculants 

 

Type de 

l’efflue t 
traité 

 

Paramètres 

 

Abattement 

optimum 

 

Références 

Chlorure 
d alu i iu  

 

Chitosan greffé avec 
PDMC (chlorure de 

poly (2- 
méthacryloyloxyéthyl) 
triméthyl ammonium) 

Recyclage 
de papiers 

Turbidité 98% Wang et al 
2007 

Chlorure 
d alu i iu  

Chlorure de (2-
méthacryloyloxyéthyl) 
triméthyl ammonium 
(DMC) greffé avec du 
chitosane (cationique) 

Eaux usés Turbidité 99,4% Wang et al 
2009 

Chlorure 
d alu i iu  

Carboxyméthylamidon 
greffé de 

polyacrylamide 
hydrolysé (Hyd.CMS-g-

PAM) 

Textile Turbidité 44% Sen et al 
2011 

Chlorure 
d alu i iu  

Amidon-g-PAM-g-
PDMC [polyacrylamide 
et chlorure de poly (2-
méthacryloyloxyéthyl) 
triméthylammonium] 

Eaux usés Turbidité 99,6% Wang et al 
2011 

Chlorure 
d alu i iu  

Gomme de guar 
carboxyméthylique 

greffée de 
polyacrylamide (CMG-

g-PAM) 

Colorants 
synthétiques 

DCO 63,5% Pal et al 2012 

Chlorure 
d alu i iu  

Gruau greffé de 
Polyacrylamide (OAT-

g-PAM) 

Eaux usées 
municipale 

Turbidité 56% Bharti et al 
2013 
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IV. Les ressources végétales 

IV.1. Diversité des ressources  

De nombreux végétaux ont été envisagés pour intégrer un procédé de traitement des eaux en 

utilisant leur propriétés coagulante et floculante (tableau 3).    

IV.2. Préparations des floculants 

Les méthodes de préparation des ressources végétales sont simples et varient selon la plante 

utilisée.  Patale et Parikh (2010) ont extrait le mucilage de Coccinia indica,à pa à deà l eauà

ultrapure, puis pa àl a to e. Ils ont ensuite s h àl extrait à 40 °C pendant 24 heures afin de 

l utilise àdi e te e tàe à oagulatio àflo ulatio .àD aut esàauteu sào tàp f àga de àtousàlesà

constituants et utiliser directement la poudre après une étape de séchage à 60 °C (Sowemyan 

et al 2011 ; Muhammad Shahzad Zafar 2015 .àD aut esà he heu sào tàessa àd e t ai eàlesà

constituants actifs, soit le mucilage (Shamsnejati et al., 2015) soit les protéines (Fatombi et al. 

àpa àu eàe t a tio à àl eauàe àp se eàdesàsels,àNaClàetàKClàsui iàd u eàfilt atio . 

En général, la majorité des constituants actifs responsables de la coagulation/floculation sont 

hydrosolubles dans l eauàult apu eàà un pH proche de la neutralité (Al-Samawi et al., 1996 ; 

Mbogo et al., 2008 ; Asrafuzzaman et al., 2011).  

IV.3. Condition d appli atio  des floculants (tableau 3) 

Les taux de traitement optimum en biofloculants, varie entre 5 mg L-1 et 8000 mg L-1 pour 

avoir des abattements compris entre 20 % et 100 % et pour des valeurs de pH entre 6 et 10. 

Par comparaison, la dose de sels métalliques ajoutée pour le traitement des mêmes effluents 

variait entre 25 et 200 mg L-1 pour des valeurs de pH de 3 à 7.  

Par ailleurs, la combinaison de biofloculants à des coagulants chimiques a bien sûr amélioré la 

qualité du traitement tout en réduisant la dose de sels métalliques à introduire et le volume 

des boues généré (Shasnejati et al., 2015 ; Freitas et al., 2015). Cette stratégie est donc un 

moyen efficace pour substituer les sels métalliques en coagulation floculation. 
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IV.4. M a is eàd a tion des biofloculants  

Les biofloculants issus de végétaux sont majoritairement étudiés dans le cadre de la mise au 

poi tàd u  procédé de traitement des eaux (pH et dose optimaux) et,àpeuàouàpasàd tudesà

recherchent les constituants et les fonctions actives vis-à- isà deà l efflue tà à t aite .à Les 

molécules actives ont cependant été identifiées pour moringa oleifera, cocos nucifera, pomme 

de terre (Ndabigngesere et al., 1995 ; Fatombi et al., 2013, Zafar et al., 2015, respectivement). 

Pour ces végétaux il s agitàdeàp ot i esàpou  moringa oleifera et cocos nucifera etàd a ido à

pour les pommes de terre.  

Nousà a o sà hoisià d tudie à d u eà a i eà app ofo die,à lesà fo tio sà età lesà ol ulesà

impliquées dans le procédé de coagulation floculation de deux matériaux d o igi eà g tale : 

- Le cactus Opuntia ficus indica, largement étudié dans la littérature au niveau de sa 

iseàe àœu e, un peu moins au niveau mécanistique.  

- Lesà a gi es,àu àd hetàissuàdeàl oli e,àa tuelle e tà o à alo is .à 
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V. Opuntia ficus indica  

V.1. Généralités sur opuntia ficus indica 

Opuntia ficus indica, communément appelé figuier de barbarie ou chapathi balli, 

appartient à la famille des Cactacée (figure 17). La famille des Cactacées contient environ 130 

genres et près de 1500 espèces. Le cactus est trouvé principalement dans les zones arides (250 

mm de précipitations annuelles) et semi-arides (250-450 mm précipitations annuelles) 

(Stintzing et al., 2005). Les sols privilégiés sont les sols légers et acides (pH entre 5,1 et 6,7) et 

une teneur en argile inférieure à 20% (El Mostafa et al., 2014).  

 

 

Figure 17 :àMo phologieàd Opu tiaàfi usài di a 

En raison de leur remarquable variabilité génétique, les Opuntia montrent une grande 

adaptabilité et peuvent donc être rencontrées sous toutes les conditions climatiques. El 

Mostafa et al., (2014). Miller et al., (2008) ont montré que les cladodes de cactus, ont un fort 

pouvoir floculant %àd a atte e tàdeàlaàtu idité) pour le traitement des eaux synthétiques 

de kaolin par coagulation floculation. 
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Figure 18 :àCoupeàt a s e saleàd u eà a uetteàd Opuntia ficus indica (Scheizer et al., 1997) 

Laà figu eà à ep se teàu à s h aàdeà laà st u tu eàdesà ladodesàd Oputnia. Le cladode est 

constitué essentiellement de cellules épidermiques, de parenchyme et de chlorenchyme 

(parenchyme chlorophyllien). Le parenchyme est le tissu fondamental des végétaux 

supérieurs, formé de cellules vivantes peu différenciées, aux parois cellulosiques ni épaissies 

ni lignifiées. La cuticule contient les tanins et la lignine. 

 

V.2. Composition chimique des cladodes 

V.2.1 Les principaux constituants 

Le tableau 4 représente la composition biochimique de quelques éléments majeurs des 

cladodes : les sucres, suivis par les fibres (qui contiennent elle-même de la cellulose). 
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Tableau 4 : Composition des cladodes en % massique 

Composés identifiés dans le 

cladode en % (m/m) 
Malainine et al., 2003 Batista et al., 2003 

Minéraux 20 23.5 

Sucres 48 71 

Fibres (lignine cellulose 

hemicellulose) 
25 30 

Protéines Non évaluées 10 

Lipides 7.2 4 

 

V.2.2. Les minéraux 

Dans les cladodes, les principaux minéraux sont le potassium et le calcium, avec des 

quantités allant de 0,24 à 5,5 g dans 100 g de MS (Ayadi et al 2009). Dans la pulpe (partie molle 

et charnue des végétaux), le potassium est présent à 161 mg pour 100 g de MS de cladode, 

dépassant la concentration d'autres minéraux comme le calcium et le magnésium (Medina et 

al., 2007). 

V.2.3. Les sucres 

Les sucres sont présents sous forme polymérique (cellulose et amidon) ou monomérique.  El 

Samahy et al. (2006) ont montré que le mucilage d Opuntia ficus indica contient du D-glucose, 

du D-galactose, de l'arabinose, du D-xylose et du L-rhamnose. La teneur en sucre libre est de 

0,32 % du poids sec (Munoz et al., 1995). Dans une autre étude, la fraction de sucre réducteur 

a été rapporté à 0,64 - 0,88 % de poids sec (Rodriguez et al., 1988).  

V.2.4. Les acides organiques 

 Le principal acide est l'acide oxalique qui se produit soit sous forme dissoute (0,61 mg 

de MS) ou sous forme cristalline (34,5 mg de MS) :  whewellite (Ca2C2O4NH2O) ou weddelite 

(Ca2C2O4N 2H2O) (Malainine et al., 2003 ; McConn et al., 2004 ; Monje et al., 2002). Teles et 

al. (1984) ont rapporté que la teneur en acide malonique et citrique représente 36 mg et 178 

mg dans 100g de MS, respectivement. Des t a esà d a ideà ta t i ueà età su i i ueà o tà t à

trouvées (Teles et al., 1984 et 1994) alors que les acides piscidiques et phorbiques ont été 
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identifiés mais reste quantitativement limités. De plus, l'acide malique varie de 0,985 à 0,095 

% de la MS et fait partie des acides libres (Teles et al., 1994).  

V.2.5. Les acides aminés et les protéines 

En général, les protéines varient entre 4 et 10 % de la composition chimique de cladode 

(Barrios et al., 1993). L'acide aminé détecté majoritaire est la glutamine, suivie par la leucine, 

la lysine, la valine, l'arginine, la phénylalanine et l'isoleucine 

V.2.6. Les polyphénols  

La lignine représente 0.2 % de la fibre totale des cladodes (El Kossori et al., 1998). 

Toutes les parties des cactus sont riches en polyphénols (El Mostafa et al., 2014). Le 

pourcentage des composés phénoliques de type tanins et flavonoïdes, dans le cactus, est de 

0.01 % du poids sec. Le parenchyme des cladodes contient de la quercétine, du kaempférol et 

de l'isorhamnétine. La méthyl-3-quercétine a également été identifiée par Burret et al. (1981). 

Cette dominance des dérivés de flavonol a déjà a été rapportée par Richardson et al. (1978). 

Dans d autres études, des nouvelles molécules ont été identifiées telles que l isorhamnétine 

3-rutinoside, l opuntiol, le manghaslin (quercétine 3- [2G-rhamnosylrutinoside]), le p-

hydroxybenzoïque acide, l 1-heptanécanol, acide férulique, le 3,4-dihydroxybenzoïque acide, 

l acide vanillique, le 3,39-diméthylquercétine, l acide malique, le kaempférol-7-O-b-

glucopyranoside et le 3-O-méthyl-quercétine (Qiu et al., 2002 et 2003). 

Chougui et al., (2013), ont montré que les cladodes de cactus Opuntia ficus indica contiennent 

de 1.55 à 2.64 mg et 4.1 à 6.6 mg pour 100g de MS des flavonoïdes totaux et des tanins 

respectivement.  

V.3. Cactus Opuntia ficus indica en coagulation floculation 

V.3.1 Prése ce d’élé e ts floculants 

Plusieu sà o pos sà desà ladodesà deà a tusà so tà sus epti lesà d agi à o eà desà

biofloculants. Comme nous venons de le voir, la composition chimique des cladodes de cactus 

est riche en sucres, avec des monomères glucidiques tels que le D glucose, D galactose, L 

arabinose et le rhamnose. Ces sucres monomériques ont montré leurs pouvoir floculant en 

t aite e tàd u àefflue tà s th ti ueàdeàkaoli àavec un abattement de la turbidité de 50% 

(Miller et al., 2008). De même, Majdoub et al. (2010) ont rapporté que les polysaccharides 

so tà o sid sà o eà lesà ati esà flo ula tesà a ti esà deà a tus.à D aut esà fa illesà
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io hi i uesàso tàsoupço esàd a oi àu àeffetàdeàs e gieàa e àlesàpol sa ha ides,àtelsà ue 

les protéines qui ont déjà été rapportées par Ndabigengesere et al. (1995) comme la molécule 

responsable de la floculation pour Moringa Oleifera. Les polyphénols et surtout les tanins qui 

ont déjà montré leur efficacité en traitement des eaux par coagulation floculation (Jeon et al., 

2009), pourraient aussi expliquer le meilleur abattement de floculation (>90 %) d Opuntia ficus 

indica. 

V.3.2. Conditionnement du cactus 

Mille à età al.,à à o tà o se à laà p se eà deà l a ti it à oagula teà deà l e se leà duà

ladodeà saufà deà l pide eà figu eà .à D autre part, ils ont remarqué une relation entre 

l aug e tatio àdeà laàte p atu eàdeàp pa atio àdeà laàpoud eàd Opuntia ficus indica et la 

du tio àdeàl a ti it à oagula te,à uiàpeutà t eàe pli u eàpa àlaàpe teàdesà ati esàa ti esà à

des températures qui dépasse tà à °C.à Da sà laà litt atu e,à ilà e isteà d aut esà odeà deà

préparation du cactus :  

 Extrait liquide du cactus 

áp sàe l e e tàdesà pi es,à lesà ladodesà so tà la sàp e i e e tàpa àdeà l eauàpota le,à

e suiteàpa àdeàl eauàult apu e ; ils sont coupés par la suite en petits morceaux, et broyés avec 

un broyeur domestique. Le jus extrait est stocké au réfrigérateur à 4°C après une dernière 

tapeà deà filt atio à Ge ekida àetà al.,à .àD aut esà he heurs, Betatache et al. (2014), 

Belbahloul et al. (2014), ont inactivé les enzymes dans les cladodes en les chauffant dans de 

l'eau à 85 ° C pendant 20 minutes, puis en les neutralisant à pH 7 afin d'induire une dés-

estérification des groupes méthoxyles, pour extraire le maximum de mucilage. 

 Extrait solide du cactus 

Les cladodes de cactus sont lavés, coupés, puis séchés au soleil pendant deux semaines avant 

d t eàs h sàauàfou à à à°Càpe da tà àheu esà Ba kaàetàal.,à ; Kazi et Virupakshi, 2013).  

V.3.3. Conditions opératoires   

Des études ont montré l effi a it àpou à leàt aite e tàd efflue tsàs th ti uesàouà elsàpa à

ajoutà d e t aità deà a tusà li uideà ouà solideà ta leauà .à “ella ià età al.à à o tà o t à laà

possi ilit àdeàt aite àdeu àefflue tsà eau àus esàdeàl i dust ieàali e tai e etàdeàl i dust ie des 

olles àpa àl ajoutàd u àjusàdeà a tusàsa sàajuste àleàpHài itialàdesàefflue tsà pHà .àLesàdosesà
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opti alesà taie t,à pou à l efflue tà deà l i dust ieà ali e tai eà età deà l i dust ieà desà olles,à

respectivement de 56 et 616 mg L-1. 

Les différentes préparatio sà d opuntia ficus indica ont montré leur efficacité pour des pH 

asi uesà > à ta leauà ,àpa à o t eàd aut esàt pesàd efflue tsà elsào tà o t àu à eilleu à

abattement en condition acide (pH 5). La variation de la dose entre 0,5 et 50 mg L-1 peut être 

expliquée i) par la nature des effluents et de leur teneur et nature en éléments mesurés, et ii) 

pa àl e t aitàdeà a tusàdo tàlaà atu eàetàlaà ua tit àdesà ol ulesàp se tesà a ie tàselo àleà

odeà deà p pa atio .à E à g al,à l ajoutà deà oagula tsà hi i ues améliore la qualité du 

traitement avec un abattement plus important de la turbidité et de la DCO (Rachdi et al., 

2017).  
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Tableau 5 : Conditions opératoires de traitement de effluents par Opuntia ficus indica 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Coagulant Floculant Type d’efflue t 

Dose du floculant 

en mg. L-1 

(SA : sulfate 

d’alu i iu  

pH 

Paramètre 

mesuré et son 

abattement en % 

Références 

 
- 

Cactus 
en 

poudre 

Eaux usées 
municipales 

0.5-16 10 
Turbidité 

>90% 
Al Saati et al., 2016 

- 
Cactus 

en 
poudre 

Eaux 
synthétiques 

40 - 
Turbidité 

92% 
Jadhav and Mahajan (2014) 

- 
Cactus 

en 
poudre 

Eaux usées des 
tanneries 

8 8 
Turbidité et DCO 

70% 
Swathi et al. (2014) 

- 
Cactus 

en 
poudre 

Eaux de surface 8 5 
Plomb 100% 

Zinc 86% 
Cadmium 84% 

Nharingo et al., 2015 

 
- 

Jus de 
cactus 

Eaux usées 
municipales 

50 10 

Demande 
chimique en 

oxygène (DCO) 
65% 

Torres et al., 2012 

Sulfate 
d alu i iu  

Jus de 
cactus 

Eaux usées des 
tanneries 

1.1 
75 de SA 

5 DCO 90% L. Gomes et al., 2016 

Sulfate 
d alu i iu  

Jus de 
cactus 

Eaux usées 
municipales 

5 
500 de SA 

8.5 
Turbidité 93% 

DCO 64% 
Rachdi et al., 2017 
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V.4. Mécanismes mis en jeu 

Mille àetàal.à ào tàdis ut àleà a is eàdeàt aite e tàd u àefflue tàs th ti ueà

deà kaoli à pa à leà a tus.à L tudeà duà pote tielà z taà aà li i à laà possi ilit à d a oi à i à u à

a is eà d adso ptio à i te -colloïdale et neutralisation totale des charges, puisque 

l efflue tàetà l e t aitàdeà a tusà so tà ha g sà tousà lesàdeu à gati e e tàau à o ditio sàdeà

t aite e t,àetàii àd a oir une coagulation électrostatique par compression de la double couche 

puis ueàlaàfo eàio i ueàfou ieàpa àleà a tusàestài suffisa te.àD aut esàpa t,àl e sàe àdoseà

deà oagula tàaà o t àu eà elatio àstœ hio t i ueàe t eàl effi a it àdeàt aite e tàetàla dose 

ajout e,à eà uià o espo dàplutôtà àu à a is eàd adso ptio àetàpo tage.àLesàauteu s ont 

o se à ueà l a ideà gala tu o i ueàduà u ilageàpou aità t eà espo sa leà d'u eàpa tieàdeà

l li i atio àdeàlaàtu idit àpa àleà a tus.àL'a ideàgala tu o i ue,àajouté de manière isolée a 

été apa leàd li i e àplusàdeà à%àdeàlaàtu idit  i itialeàdeàl efflue tà Mille àetàal.,à . 

Des résultats similaires ont été obtenus par Fedala et al. (2015) au cours du processus de 

coagulation appliqué à des eaux de surface du barrage de Taksebt en Algérie. L'élimination de 

Pb (II) des eaux deàsu fa eàpa àl ajoutàd Opuntia ficus indica en poudre a montré la coexistence 

de deux mécanismes : une adsorption et neutralisation des charges et un pontage par 

adsorption en raison de la nature anionique et macromoléculaire de l'acide 

polygalacturonique déprotoné dans le coagulant (Yin et al., 2010).  

 

Figure 19 : Interactions chimiques possibles dans le procédé de coagulation floculation entre 

l'acide polygalacturonique en solution aqueuse et les particules chargées positivement de 

l efflue tà P  (Yin et al.,2010) 
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Laàfigu eà à o t eàleà odeàd a tio àdeàl a ideàgala tu o i ueàsu àdesàpa ti ulesà olloïdales.à

Les interactions ioniques interviennent dans le mécanisme d adsop tio àetà eut alisatio àetà

lesàliaiso sàh d og eài te ie e tàda sàleà a is eàd adso ptio àetàpo tage. Jadhav et 

Mahajan (2014) et Vishali et Ka thike a à ào tàtest àleà a tusàpou àleàt aite e tàd u eà

eau de surface et des effluents de peinture. Les mécanismes de coagulation-floculation 

p opos sà so t,à d u eà pa t,à o eà p de e tà deà l adso ptio à età duà po tageà e t eà

pa ti ulesà flo ulatio à Jadha à età Mahaja ,à à età d aut eà pa tà l adso ptio à età

neutralisation des charges (coagulation) (Vishali et Karthikeyan, 2014). Le mécanisme 

d adso ptio àet pontage a également été rapporté par Fox et al., (2012), Gandhi et al., (2013) 

et Belbahloul et al., (2014) entre le mucilage de cactus avec respectivement une solution qui 

contient deàl As (V), des particules d'argile et du chrome en solution.  

VI. Margine 

VI.1. Présentation des margines 

La trituration des olives engendre un résidu li uide,àlesà a gi esàetàl aut eàsolide,àlesà

grignons (figure 20). Au Maroc, on estime que la production de 110 000 to esàd huile d oli eà

est accompagnée de 250 000 m3 de margines (Direction de la production végétale) (DPV 

2018). E à o e e,à àkgàd oli esàp oduise tà àlit esàdeà a gi esàvia la centrifugation et 

environ 10 litres par le système classique de pression (Aissam et al., 2003). Ces margines ne 

su isse tàau u àt aite e tàetàellesàso tàsou e tàd e s esàda sàlesà goutsàd assai isse e t,à

sto k esàda sàdesà assi sàd apo atio àet/àouà pa dues directement sur le sol sans contrôle 

(Lakhtar et al., 2010). Les olives contiennent environ 20 %àd huile,à  % de grignons et 50 % 

du liquide végétal (Aissam et al., 2003). Les margines sont composées de 40 à 50 % de liquide 

végétal qui provient du fruit, le reste de la solution est issue de l eauàdeàfa i atio àajout eà

lors du processus de trituration (Aissam et al.,2003).  
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par leur richesse en minéraux avec un pourcentage de potassium, calcium, fer et magnésium 

qui varient respectivement entre 5-15 %, 1,1-2.5 %, 0.26 % et 0.18-3 % (El Hajjouji et al., 2007).  

Les sucres sont les composés majoritaires des margines (>50 %). Vlyssides et al. (1998) ont 

confirmé la présence de cellulose (14%-24%) et d hémicelluloses (6-11%). Les phénols 

représentent une teneur supérieure à 1 % dont deux tiers de tanin. Les protéines représentent 

une teneur supérieure à 3 %).  Les principales caractéristiques chimiques des margines sont 

résumés dans les tableaux 6 et 7. 

Tableau 6 : Composition physi co-chimique des margines 

Paramètres Margine Références 

Matière sèche % 1-17 Aissam et al., 2003 

Masse minérale % 10-15 Lafka et al., 2011 

Matières organiques % 57-62 Garcia et al., 2003 

Carbone organique total (g L-1) 20-40 Castello et al., 2010 

Solides en suspension (g L-1) 25-30 Khoufi et al., 2008 

Minérales solide en 

suspension (g L-1) 
1,5-1,9 

Castello et al., 2010 
Solide volatil en suspension (g 

L-1) 
13,5-23 

    

Tableau 7: Caractérisation biochimique des margines 

Sucres % 

Cellulose  15-24 
Vlyssides et al., 1998 

Hémicellulose  7-11 

Sucres divers  30-50 Aissam et al., 2003 

Polyphénols % 

Lignine  0.2-14 Vlyssides et al., 1998 

Tanins  0.5-25 Vlyssides et al., 1998 

Protéines %                                                     2.8-7.3                           Molina et al., 2008 
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VI.3.1. Les sucres 

Les glucides rencontrés dans les margines sont des composés lignocellulosiques et des 

pectines qui représentent respectivement 3% et 0,6% (m/m). La composition des 

monosaccharides contenus dans les polymères des margines a été étudiée par Capasso et al. 

(2002) et les résultats sont donnés dans le tableau 8.  Les sucres simples détectés sont des 

oses neutres (majoritaire) et oses acides (Aissam et al., 2003). 

 Tableau 8 : Composition des sucres monomères contenus dans les margines 

Sucres 
en % massique des sucres 

totaux 

Arabinose 21 

Galactose 10.5 

Glucose 10 

Rhamnose 5.5 

Acide glucuronique 4.4 

Acide galacturonique 4 

 

VI.3.2. Les protéines 

La fraction azotée est représentée principalement par les protéines avec une concentration 

massique variant entre 1,2 et 2,4%. Les protéines varient entre 3 et 7 % de la composition 

biochimique des margines. Presque tous les acides aminés sont présents dans les margines. 

Lesàplusàa o da tsàso tàl a ideàaspa ti ue,àl a ideàgluta i ue,àlaàp oli eàetàlaàgl i e (Aissam 

et al., 2003).  

VI.3.3. Les tanins et flavonoïdes 

Les principales classes des polyphénols sont les acides phénoliques, les flavonoïdes, les 

lignanes, les stilbènes, les anthocyanes, ainsi que les formes polymérisées (les tanins et les 

lignines) (Shahidi et al., 2003). Les composés phénoliques de type tanins et flavonoïdes 

(tableau 9 ào tàdiff e tesàst u tu esà uiàd pe dàesse tielle e tàdeàlaàp o du eàd e t a tio à

et de la nature des olives. Les formes les plus courantes sont conjuguées avec diverses 

molécules de sucres (mono-, di- ou oligosaccharides), acides organiques et lipides (graisses), 
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ai sià u a e àd'aut esàph olsàli sà àdesàg oupesàh d o lesàou,à oi sàf ue e t,à àdesà

atomes de carbone aromatiques (Bravo et al., 1998).  

Tableau 9 : composés phénoliques des margines 

Les composés phénoliques Références 

Acide phénolique 

Acide cinnamique Lafka et al., 2011 

Acide p-coumarique álu dattàetàal., 2010 

Acide caféique álu dattàetàal., 2010 

Acide férulique Allouche et al., 2004 

Acide vanilique De Marco et al., 2007 

Acide gallique Zafra et al., 2006 

Acide syringique álu dattàetàal., 2010 

Acide sinapique álu dattàetàal., 2010 

Acide homovanilique Artajo et al., 2007 

Acide acétique 4-hydroxyphényl Allouche et al., 2004 

Flavonoïdes 

Lutéoléine De Marco et al., 2007 

Lutéoléine 7-O-glucoside Fki et al., 2005 

Lut ol i eà -O-glucoside Gortzi et al., 2008 

Rutine Gortzi et al., 2008 

Quercetine Borja et al., 1996 

 

Les flavonoïdes généralement détectés sont la quercétine et la Lutéoléine (Borja et al., 1996 ; 

De Marco et al., 2007).  

Malgré les multiples procédés testés pour le traitement et la valorisation des margines, 

seulement quelques-u sà so tà appli u sà à l helle industrielle (biogaz, biofertilisants) en 

raison du coût élevé des installations. De plus, les résultats obtenus montrent pour la plupart 

desàp o d s,à ueàl e gieà o so e et les couts de fonctionnement sont trop élevés pour 

le e de e tàd pu atio ào te u (Aissam et al., 2003). Ceci est lié essentiellement à la forte 
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concentration et à la grande stabilité de la charge polluante, composée de polyphénols 

(matières organique réfractaire). 

VI. Conclusion 

L utilisatio à desà oagula tsà issusà deà l i dust ieà p t o hi i ue,à uià peu e tà p se te à u à

is ueà hi i ueàpou àlaàsa t àetàl e i o e e t,à ousàaàa e à àrechercher des ressources 

végétales aux propriétés floculantes. Comme le montre la littérature, plusieurs végétaux ont 

montré leur potentialité en coagulation floculation, certainement grâce à leur composition 

biochimique riche en protéines, sucres et polyphénols. 

Laà litt atu eà p oposeà uel uesà tudesà su à leà t aite e tà d efflue tsà pa à oagulatio à

flo ulatio à à l aideàd Opuntia ficus indica et la mise en évidence des sucres comme famille 

biochimique impliquée dans le mécanisme réactionnel de coagulation floculation.  Plusieurs 

auteurs (Miller et al., 2008 ; Oladoja et al., 2017) ont rapporté que le mucilage de nature 

glucidique contient des molécules floculantes, tels que L arabinose, D galactose, L rhamnose 

etàDà lose,àai sià ueàl a ideàgala tu o i ue.àLesàessaisàsu àlesàosesà alis sàpa àMilletàetàal. 

(2008) o tà o t à epe da tà u u eàeffi a it àréduite avec un d a atte e tàdeàtu idité 

su àu àefflue tàs th ti ueà à aseàdeàkaoli àdeà à%.àIlàe isteàdo àd aut esà ol ulesàcontenu 

dans le cactus impliquées dans la coagulation-floculation. Deux mécanismes sont rapportés 

selon la littérature une floculation par adsorption avec un pontage et une floculation plus ou 

moins importante (Jadhav et al., 2014 et Vashali et al., 2014 repectivement). Cette variation 

peutà t eàdueà àlaà atu eàetàau à a a t isti uesàdeàl efflue tà àt aite  : eau de surface et eau 

de peinture respectivement. 

L identification des acteurs moléculaires biosourcés est peu présente dans la littérature et les 

mécanismes impliqués sont e o eà àapp ofo di .àL o je tifà ajeu àdeà ot eà tude,àestàdeà

p opose àu à od leàg alàdeà a tio àafi àd a lio e àleàpote tielàdeà alorisation de cette 

plante dans le traitement des eaux. 

Ilàs agitàégalement de développer une voie de valorisation des margines, un déchet liquide issu 

deà l e ploitatio à desà oli es,à età do tà leà odeà deà gestio à a tuelà i pa teà fo te e tà

l e i o e e t.à Laà composition chimique des margines riche en polyphénols, 

polysaccharides et protéines présente potentiellement une source de biofloculant. En effet, 

selon la littérature, les molécules biochimiques telles que les polysaccharides, protéines et 
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polyphénols sont représentés chez des margines comme chez Opuntia ficus indica (tableau 

10), avec en particulier une augmentation au niveau des polyphénols (lignine, tanins et 

flavonoïdes) chez les margines. Les tanins et flavonoïdes étant une classe à haut potentiel 

floculant, nous avons donc souhaité explorer le potentiel de ces déchets comme biofloculant.  

Tableau 10 : Comparaison de la composition biochimique (à potentiel floculant) des 

a gi esàetàd Opu tiaàfi usài di a 

Composés 

biochimiques 

Opuntia ficus 

indica 
Margines Références 

Cellulose % 21.6 15-24 
Vlyssides et al., 1998 

Malainine et al., 2003 

Sucres divers % 48 30-50 
Aissam et al., 2003 

Malainine et al., 2003 

Lignine % 3.6 0.2-14 
Vlyssides et al., 1998 

Malainine et al., 2003 

Tanins % 0.6 0.5-25 
Vlyssides et al., 1998 

El Kossori et al., 1998 

Protéines % 4-10 3-7 
Moulina et al., 2008 

Malainine et al., 2003 

 

 

Enfin, e às appu a tàsu à esàdeu à io essou es,àu eàd a heàa al ti ueàse aàp opos eàe à

ueàd ide tifie àetà isole à lesà ol ulesà espo sa lesàdeà laà flo ulatio .àCesà tudesàde aie tà

ainsi permettre de comprendre leurs mécanismes et mode de fonctionnement pour le 

traitement des différents effluents. 
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I. Appareillage et produits 

U eàlisteàdeàl e se leàdesàappa eilsàetàp oduitsàutilis sàdu a tà etteàth seàso tàp se t sà

da sà etteàpa tie,àa a tàd a o de àlesàdiff e tesà thodesàexpérimentales utilisées. 

1. Appareillages 

Le tableau 11 présente les différents matériels utilisés 

Tableau 11 : Ensemble des matériels utilisés 

 

Manipulation 

 

 

Appareil   

 
Broyage des matières premières 

 

 
B o eu à“EBàp ep li eà  

 
Poids sec et poids sec volatil 

 
Etuve UN 110, Memmert 
Four, Nabetherm GmbH 

 
 

Agitation 
 

Agitateur IKA Werke KS 501 
 

 
Carbone organique total 

 
Analytik Jena CLD-TOC multi N/C 2100S) 

 
 

Potentiel zêta et granulométrie 
 

 
Malvern Master zetasizer 3000 devices 

 
Lyophilisation 

 
Lyophilisateur Cryotec COSMOS-80 

 
 

 
Spectrométrie infrarouge 

 

 
Spectromètre infrarouge Spectrum 1000 

IR, Perkin-Elmer 
 

 
Observation au microscope électronique à 

balayage (MEB) 

 
QUANTA FEG 450, FEI, USA 

 
 

Spectrophotomètris Ultra-Violet visible 
 

 
Varian Cary Probe 50 

Dinko UV 2300 
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pH mètrie 

 
pH mètre GLP 22 Crisson 

 
 

Observation au microscope optique 
 

 
Nikon Eclipse LV 1100POL 

 
Viscosité 

 
RM 200 Lamy Rheometer 

 
 

Coagulation-floculation  
 

 
Jar test VELP Scientifica JTL6 

 
Turbidimètrie 

 
Turbidimètre Hanna HI 88713 

 
 

Spectrométrie à plasma à couplage inductif 
(ICP-AES) 

 

 
ICP-AES ULTIMA 2 instrument (Jobin 

Yvon, Longjumeau, France) 

 
Fractionnement 

 
Sartorius Stedim ultrafiltration cells-

MWCO PES membranes (GmbH 37070, 
Germany) 

 
 

Dosage colorimétrique biochimique 
 

 
Spectrophotomètre Cadas 50 S, Dr 

Lange 
 
Chromatographie liquide à haute performance 
à exclusion stérique (HPLC-SEC) couplée à une 

détection UV-visible et fluorescence 
 

 
Chromatographe Hitashi LA Chrom, 

Merck avec un détecteur UV/ visible à 
barrette de Diode (DAD) 

colonne 
 

Chromatographie liquide à haute performance 
à phase inverse (HPLC IP) 

 

 
Chromatographe Agilent Technologies, 
Palo Alto, CA 1100, avec un détecteur à 

barrette de diodes (DAD) 
colonne 

 
 

2. Produits 

La liste ci-dessous représente les produits chimiques utilisés et leurs références. 

Acide acétique (CH3COOH)                  100% Prolabo 

Acétate de sodium (CH3COONa)                  Normapur Prolabo 
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Acétonitrile                  Carlo Ebra 

Acide chlorhydrique (HCl)                  37% Prolabo 

Acide gallique 

Acide glucuronique                  99% Aldrich 

Acide humique                   Sigma Aldrich 

Acide hydroxycinnamique                  Sigma Aldrich 

Acide phosphorique 

Acide sulfurique                  98% Prolabo 

Amidon                  Acros organics 

αàá laseàààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààààà“ig aàáld i h 

Bromure de potassium                  >99%, Acros organics 

Carbonate de sodium (Na2CO3,10H2O)                   Fisher scientific 

Catéchine                   Sigma Aldrich 

Cellulase                   Alfa aesar 

Chaux (Ca (OH)2)                   Prolabo 

Chloroforme                   Carlo Ebra 

Chlorure ferrique (FeCl3)                    Fisher 

Chlo u eàd alu i iu à álCl3,6H2O)                    Prolabo 

Chlorure de calcium (CaCl2)                    >97% Fluka 

Chlorure de magnésium (MgCl2,6H2O)                                                     Analar Normapur 

Chlorure de potassium (KCl)                    99.5% Analar Normapur 

Chlorure de sodium                    99.5% Fisher scientific 

Dextran                    Fluka 

Dioxyde de silicium (SiO2)                    > 99.9% Sigma Aldrich 

Ethanol                    > 99.5% Sigma 

Ethanol absolu 

Glucose                     99% Prolabo 

Hexane                     Pestinorm 

Hydrogenocarbonate de sodium (NaHCO3)                     >99.7% Fluka 

Hydroxyde de sodium (NaOH)                     99% Normapur 

Kaolin                       Sigma Aldrich 
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Kaempférol                       Sigma 

Lignine peroxydase                       Sigma Aldrich 

Méthanol                       99% Elvetec 

Métahydroxydiphényl                       90% Aldrich 

Nitrate de calcium (Ca (NO3)2,4H2O)                       >99% Fluka 

Nitrate de magnésium (Mg(NO3)2,6H2O)                       99% Merck 

Nitrate de potassium (KNO3)                       >99% Fluka 

Phénol                       99% Prolabo 

Protéase alcalase                       Sigma Aldrich 

Quercétine                       Sigma Aldrich 

Réactif de Folin-ciocalteu                       Fluka 

Ribonuclease A de pancréas bovin : >70 unités/mg de protéine            Sigma 

“ u àd al u i eà o i e   98% Sigma   

Substances humiques                        96% Aldrich   

“ulfateàd alu i iu à ál2 (SO4)3)                        86.5% Prolabo 

Sulfate de cuivre II                                                                                           99 % Prolabo 

Sulfate de magnésium (MgSO4)                        62-70% Fisher scientific 

Tartrate double de Sodium et de potassium                                              99 % Prolabo 

Tétraborate de sodium                                                                                   99% Prolabo 

Thyrotropin releasing hormone (TRH)                                                          > 98% Sigma 

Tris-HCl                                                                                                               Prolabo 

Tyrosinase                                                                                                          Sigma Aldrich 

Vaniline                                                                                                               Sigma 

 

II. Méthodes 

1. Conditionnement du matériel végétal 

1.1. Opuntia ficus indica 

Le Cactus Opuntia ficus-indica a été récolté dans une plantation sauvage près de Fès (Maroc). 

Les cladodes de cactus ont été lavées et toutes les épines ont été retirées et séchées à 80 ° C 
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pendant 24 heures. Le cactus a été broyé et tamisé à travers un ensemble de tamis de 0,5-1,0 

mm de diamètre ; la poudre obtenue est stockée à 4 ° C. 

1.2. Margine 

Les margines viennent du liquide végétal contenues dans les cellules des olives et qui sont 

extraites en mêmeàte psà ueàl huileàlo s ueàlesàoli esàso tàp ess es. Les margines sont des 

déchets liquides obtenues après la trituration des olives. Les déchets issus des olives ont été 

prélevés dans une demi-huile ieà ode eàdeàF sà Ma o .àL i dust ieà utiliseàau u àadditifà

chimique lors de la production d'huile d'olive. Dans une première étape, la fraction lipidique 

a été extraite de la suspension concentrée de margine par des solvants organiques : 60 mL de 

solvants organiques (v / v ; 2/1 ; chloroforme / hexane) ont été introduits dans une solution 

deà à Làdeà a gi eàetàagit sàpe da tà àheu esà àu eàte p atu eàa ia te.àL op atio àaà

été répétée si àfoisàpou àassu e àl li i ation maximale des lipides (contenus dans la phase 

supérieure). Ensuite, les margines déshuilées ont été séchées à 80 ° C pendant 24 heures, puis 

lyophilisées et conservées à 4 °C. 

2. Préparation des fractions issues du matériel végétal 

2.1. Fractionnement en fonction du pH 

Les matières actives de ces matériaux (cactus et margine déshuilée) ont été isolées en fonction 

deàleu àsolu ilit àda sà l eauà àdiff e tsàpH.àPou à elaà gàduàpoidsàse àdeà esà at iau àe à

poud eàestài t oduitàda sà à Làd eauàd i alisée à différentes valeurs de pH (6,0 ; 7,0 ; 

10,0 ; 11,0). Après agitation de 24 heures à température ambiante, les extraits ont été filtrés 

(filtre en papier verre (porosité de 20 µm)). Puis le papier filtre a été lavé plusieurs fois avec 

deà l eauàdistillée avant une seconde filtration de 0,45 µm (cellulose acétate whatman). Le 

filt atàestàe suiteàs h .àLesà ati esàe t aitesà àl eauàal ali eà pHà , àpou àleà a tusàetàpHà

11,0 pour les margines) ont subi par la suite, une acidification à pH 7 qui a abouti à la formation 

d u àp ipit .àLesàe t aitsà àl eauàetàleàp ipit ào tà t àl ophilis sàetà o se sà à °C. 
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1.2. Fractionnement en fonction de la taille 

 

Le précipité formé à partir des extraits a été fractionné selon son poids moléculaire par 

ultrafiltration (UF) (Sartorius stedim), à travers 2 membranes de seuils de coupure 3 kDa et 10 

kDa. Les molécules sont donc séparées en 3 fractions. Ces membranes, constituées de 

cellulose régénérée, ont des propriétés hydrophiles et une faible capacité d'adsorption. Entre 

chaque utilisation, les membranes sont conservées à 4°C. Des volumes de 12 mL sont 

i t oduitsàda sàlesà ellulesàd UFàpuisà e t ifug sà àtou s/ i àpe da tà à i utes ,àafi à

de permettre la filtration « forcée » des extraits à travers les membranes. Ces dernières sont 

e suiteà i esàplusieu sàfoisàpa àdeàl eauàult apu e.àLesàf a tio sà up esàso tàl ophilis esà

et conservées à 4°C. 

4. Méthodes de caractérisation usuelles des bioflocculants et/ou des flocs 

4.1. Détermination de la masse sèche et de la masse sèche volatile 

La masse sèche (MS) des échantillons est mesurée après un séchage de 24 heures à 

105°C. 

La masse volatile sèche (MVS) est déterminée en % masse MVS/masse MS après avoir mesuré 

la masse minérale (MM).  

avec MVS= MS - MM  

La masse minérale (MM) est mesurée après une calcination à 550°C pendant 4 heures. 

 

4.2. Détermination de la quantité du carbone organique total 

 Le COT-mètre permet de mesurer la teneur en carbone organique total (en mg L-1) des 

extraits dilués après une filtration de 0.45 µm (cellulose acétate whatman) et acidification par 

l ajoutàdeà uel uesàgouttesàd a ideàphospho i ueà . àM à soitàVà≈à àµL .àLesà esu esàso tà

réalisées en triplica.  

4.3. Potentiel zêta 

Le potentiel zêta représente la charge électrique qu'une particule acquiert grâce au 

uageàd io sà uiàl e tou e tà ua dàelleàestàe àsuspe sio àouàe àsolutio .àCeàpote tielàaà t à

déterminé à différentes valeurs de pH.  
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Pour cela, une suspension de 10 g L-1 d ha tillo à aà t à p pa eà età dilu eà pa à deà l eauà

ult apu eà / ,à / ,à epa tieàe suiteàda sàdesàfla o sàouàleàpHài itialàaà t àfi àpa àl ajoutàdeà

NaOH et/ou HCl (1N) pour avoir une gamme de pH comprises entre 3,0 et 12,0. Les 

suspensions ont été conservées à 4°C et filtrées à 0,45 µm (cellulose acétate whatman), 2 

heu esà a a tà l a al seà phaseà deà sta ilisatio .à U à olu eà deà à Là d ha tillo à aà t à

i t oduitàda sàlaà elluleàdeà esu eàpou àl a al seàz ta t i ue.à 

4.5. Granulométrie 

La granulométrie a pour objet la mesure de la taille des particules et de leur répartition 

statisti ueà uiàpou aàs e p i e àe àpou e tageà assi ue,à olu i ueàouàe à o e.àLaàtailleà

des particules a été déterminée après filtration de 0,45 µm (cellulose acétate whatman) des 

suspensions de 10 g L-1 dilu esà pa à deà l eauà ult apu eà / ,à / à pou à u eà ga eà deà pHà

o p isesàe t eà , àetà , àpa àNaOHàouàHClà N .àU à olu eàdeà , à Làd ha tillo àaà t à

introduit dans la cellule pour effectuer la mesure.   

4.6. Spectroscopie Infrarouge à Transformée de Fourier (FTIR) 

La spectroscopie Infrarouge à Transformée de Fourrier (FTIR) permet de détecter des 

g oupe e tsà fo tio elsà à laà su fa eà deà l ha tillo .à Cetteà te h i ueà està as eà su à

l a so ptio àd u à a o e e tài f a ougeàpa àles matériaux analysés.  

Les spectres Infrarouges sont mesurés avec une résolution de 4 cm-1 su àdesà o esàd o deà

variant de 400 à 4000 cm-1; un ou plusieurs signaux de transmittance (bande) sont la signature 

d u àg oupeàfo tio el. 

La préparation des échantillons consiste à fabriquer une pastille très fine et homogène qui 

se aàe suiteàa al s e.àáà etàeffet,àe i o à à gàd ha tillo àestà o àa e àe i o à à gà

deàKB .àLeà la geàestàe suiteàpla à à i utesàsousàp esseàpou àlaà o fe tio àd u eàpastilleà

qui est analysée par infrarouge. 

4.7. Spectrophotométrie Ultra-Violet Visible 

L a so ptio à esu eàpa àspe t opho t ieàestà as eàsu àlaàp op i t àdeàlaà ati e,à

et plus particulièrement de certaines molécules, d'absorber certaines longueurs d'ondes du 

spectre UV-visible. La concentration du composée qui absorbe est, selon la loi de Beer 

La e t,àp opo tio elleà àso ài te sit àd a so a eàselo àl uatio à àsui a te : 

Abs= ɛ L C  (équation 1) 
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Abs : Absorbance 

Ɛ :àCoeffi ie tàd a so ptio à olai eàe àL. ol-1.cm-1 

L : Largeur de la cuve en cm 

C : Concentration de la solution en mol. L-1 

5. Méthode de caractérisation spécifique des biofloculants 

5.1. Microscope électronique à balayage (MEB) 

Laà i os opieà le t o i ueà à ala ageàpe etàd a de à àlaà o phologieàdeàlaàsu fa eàdeà

l ha tillo à tudi .à Cetteà te h i ueà utiliseà u à fais eauà d le t o sà deà hauteà e gieà

électronique. Les échantillons solides et secs sont déposés sur des supports et pulvérisés de 

a o eàa a tàl a al seàauàMEB.àLeàg ossisse e tà a ieàe t eà àetà .à 

5.2. Microscope optique 

 

La microscopie optique a été réalisée à un grossissement de 10 couplé avec une caméra CCD 

(Nikon Japan P-I). Le traitement d'image a été réalisé avec le logiciel NIS-Element F2.20. 

5.3. Viscosité  

La viscosité a été mesurée avec un rhéomètre dans une solution contenant les matières 

e t a ti lesà àl eauàetàda sàu eàsolutio àe àsuspe sio àflo ul e,àpou àu àtau àdeà isaille e tà

entre 250 et 500 s-1 (pour éviter la sédimentation du solide). 

 

5.4. Spectrométrie à plasma à couplage inductif (ICP-AES) 

á a tà l a al seà desà l e tsà i au ,à lesà ha tillo sà doi e tà t eà i alis s.à Laà

minéralisation se passe en deux temps : une minéralisation à froid permettant une 

prédigestion chimique avec dégazage et puis une minéralisation à chaud.  

Les échantillons à L àso tài u sà àte p atu eàa ia teàa e à à Làd H2O2 (30%). Ensuite, 

à Làd eauà galeà o pos eàdeà à Làd a ideà it i ueà % àetà à Làd a ideà hlo h d i ueà

% àso tàajout s.àáp sà àheu esàd i u atio à àte p atu eàa ia te,àl ha tillo àpeut 

t eà i alis à à haud.àLesà ha tillo sàai sià i alis sàso tàajust sà à à Làa e àdeàl eauà

ult aàpu eàpuisàfilt sà à , àμ à filt eàse i gueàe à it ateàdeà ellulose .à“i à l e tsà Fe,àC ,à

Zn, Cu, Ni, Mn) ont été dosés dans les échantillons minéralisés. Une acquisition de données et 

le traitement ont été effectués en utilisant le logiciel ICP JY v. 5.2 (Jobin Yvon).  
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5.5. Dosage colorimétrique biochimique 

La colorimétrie est une méthode classique qui permet de déterminer les concentrations de 

certaines molécules organiques présentes dans les végétaux : protéines, glucides, acides 

uroniques, phénols (dont tanins et flavonoïdes). Les réactifs utilisés permettent de mettre en 

évidence une fonction caractéristique de la molécule organique recherchée. Le tableau 11 

résume les principaux paramètres et références pour ces dosages.  

L appli atio àdeàlaà thodeàdeà o e tio àdeàF ølu dàetàal.,à ,àpe etàdeàd te iner les 

teneurs en protéine et en phénol, en prenant en compte la surestimation des quantités de 

p ot i esàli eà àlaàp se eàdesàph olsàda sàu eà at i eà o ple e.àL talo àdeàph olà uià

taità à l o igi eà u à talo à deà su sta esà hu i uesà aà t à e pla à pa à u à talo à d a ideà

galli ue.à Deà e,à l appli atio à deà laà thodeà deà o e tio à deà Blu e k a tzà età ás oe,à

(1973) permet de déterminer les teneurs en ose neutre et en acide uronique, en prenant en 

o pteà l i te f e eà desà a idesà u o i uesà da sà leà dosageà des oses neutres et 

réciproquement (tableau 12). 

La méthode pour le dosage colorimétrique des « flavonoïdes hydrolysés totaux » est la même 

que celle citée par Jamila Hadj Salem et al., 2010. Afin de mieux extraire les flavonoïdes, nous 

avons rajouté une étape en amont du dosage :àaájoutàdeà à Làd a ideà hlo h d i ueà % à à

ha ueà à Làd ha tillo ,àpuisà hauffageàpe da tà àhà à à°àC . 
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Tableau 12 : Cractéristiques des dosages colorimétriques utilisés pour la détermination de la composition biochimique des échantillons 

 

Longueur 

d’o de 

(nm) 

Réactifs 
Groupe chimique 

recherché 
Etalon 

Gamme de sensibilité 

du dosage (g. L-1) 
Références 

Protéines 650 
Réactif de Folin 

CuSO4 0,5 % 
Liaison peptidique et phénol 

Albumine de 

sérum bovin 
0,04-0,2 

Lowry et al.,. 1951 

Frølund et al., 1995 

Phénol 650 Réactif de Folin Phénol Acide gallique 0,04-0,2 Frølund et al., 1995 

Polysaccharides 492 
Phénol 5 % 

Acide sulfurique 95 % 

Ose neutre (avec au moins 5 

(H-COH)) principalement 
Glucose 0,02-0,1 Dubois et al., 1956 

Acide uronique 520 

Tétraborate de sodium 12,5 mM 

Acide sulfurique 95 % 

Metahydroxydiphenyl (MHDP) à 

0,15% 

Acide 

uronique (avec au moins 

5(H-C-OH))principalement 

Acide 

glucuronique 
0,05-0,5 

Blumenkrantz et 

Asboe, 1973 

Tanins totaux 550 
Acide chlorhydrique 37%, 

Ethanol absolu, 96 % 

Liaison de la fonction 

hydroxyle des tanins et la 

fonction amine des 

protéines 

Catéchine  0,01-0,1 
Bate Smith et al., 

1965 

Tanins 

condensés 
500 

Vaniline 4% 

Acide chlorhydrique 37%, 

Flavan-3olesFlavan-3,4-

dioles 
Catéchine 0,01-0,1 Sun et al., 1998 

Flavonoïdes 

totaux 
420 

AlCl3 2% 

Ethanol absolu, 96 % 
C6-C3-C6 Catéchine 0,05-0,2 Salem et al., 2010 
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5.6. Chromatographie liquide à haute performance à exclusion stérique (HPLC-

SEC) couplée à une détection UV 

Laà h o atog aphieà li uideà d e lusio à st i ueà CE“ à pe età deà s pa e à lesà ol ulesà

o ga i uesàe àfo tio àdeàleu àtaille.àLaàlo gueu àd o deàd a so a eàduàd te teu àestà à

.àCetteàlo gueu àd o deàestà o àsp ifi ueàetàpe etàdeàd te te àl e se leàdesà ol ulesà

o ga i uesàdeàl ha tillo à “i o àetàal.,à . 

La colonne Superdex 75 10/300 GL est caractérisée par un volume de perméation total de 23 

Là d te i à pa à l i je tio à d u eà solutio à d azideà à environ 0.6 g.L-1) et un intervalle 

théorique de séparation de 0,1-70 kDa. Toutes les mesures ont été effectuées à un débit de 

0.3 mL.min-1 avec une pression maximale de 15 bars.  

La phase mobile alcaline est réalisée comme suit : NaCl, 100 mM ; Tris-HCl 25 mM ajustée à 

pHà , à±à , àa e àduàNaOHà M.àá a tàutilisatio ,àlaàphaseà o ileàestàfilt eà à , àμ àa e à

des filtres en nitrate de cellulose puis dégazée sous vide pendant 20 min. 

Lesà ha tillo sàso tà filt sà filt eàd'a tateàdeà elluloseàdeà , àμ à (SPARTAN 13 / 0,2 RC 

What a àa a tàd t eài je t sàda sàlaà olo eà olu eài je t àdeà àµL . 

La calibration des colonnes CES est réalisée par des étalons protéiques (0,1 g.L-1 environ) de 

asseà ol ulai eà o p isesà da sà l i te alleà , -70 kDa : Thyroglobuline 304.8 kDa ; 

Albumine de sérum bovin, 69 kDa; Ribonucléase a, 13,7 kDa; Hormone libérant de la 

thyrotropine, 3,6 kDa ; et Tyrosine 0,2 kDa. Pour les courbes d'étalonnage de masse, le 

logarithme de la masse moléculaire est tracé en fonction du volume de rétention selon 

l uatio à :à 

Log (MW) = -0.132 (Ve) + 7.692          (r2= 0.99)   (équation 2) 

M : masse moléculaire (kDa) 

Ve : olu e d’élutio  L  
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5.7. Chromatographie liquide à haute performance à phase inverse (HPLC IP) 

La chromatographie liquide à haute performance à phase inverse (HPLC-IP) a été utilisée pour 

ide tifie à età ua tifie à lesà o pos sà fla o oïdesà da sà lesà e t aits.à Laà lo gueu à d o deà

d a so a eà duà d te teu à està à .à Cetteà lo gueu à d o deà pe età deà d te te à lesà

flavonoïdes (Tsao et al., 2003). La phase mobile est composée de deux solvants : le solvant A 

qui est une solution ionique est une solution tampon (acide acétique à 6% dans de l'acétate 

de sodium à 2 mM (pH 2,57 ± 0,01)); et le solvant B qui est polaire est une solution 

d a to it ile.à L lutio à està alis eà e à odeà g adie tà deà laà phaseà o ile.à L olutio à duà

gradient se fait en 4 étapes (avec %A = 100- %B) : 1-) 0 % B à 15 % B en 45 min, 2-) 15 % B à 30 

% B en 15 min, 3-) 30 % B à 50 % B en 5 min, et 4-) 50 % B à 100 % B en 5 min. Le débit de la 

phase mobile est de 1 mL.min-1, pour une durée totale de 90 min.  

Avant injection dans la colonne, les polyphénols sont extraits dans un solvant polaire de 

tha ol.àPou à ela,àu eà asseàd ha tillo àdeà , àgàestà la g à à 50 mL de méthanol à 

%à à te p atu eà a ia te à pe da tà à i utes.à L e t aità està sou isà e suiteà à u eà

h d ol seàa ideàafi àd li i e àdesài te a tio sàe t eàlesàpol ph olsàetàd aut esà ol ulesà

p se tesàda sà l e t ait.à L h d ol seàa ideàseàd ouleà o e suit :à , à gàd e t aità so tà

mélangés à 24 mL de méthanol, 5 mL de HCl (1N) concentré et 1 mL d'eau, la solution obtenue 

est chauffée à reflux pendant 10 heures à 85°C (Bobinaité et al., 2013). Les échantillons sont 

ensuite dilués (v / v 50 %, avec de l'acétonitrile: méthanol à 1: 3) et mélangé avec un étalon 

interne (acide hydroxycinnamique de concentration finale de 0,25 mg. mL-1). Le volume injecté 

dans le système est de 20,0 µL. 

Deu à fla o oidesà o tà pe isà d talo e à ualitati e e tà leà s st e:à leà kaempférol et la 

quercétine, qui ont un facteur relatif de temps de rétention (Rf) de 1,53 et 1,48, 

respectivement. Par ailleurs, pour la quercétine (Rf = 1.48), la surface du pic a été exprimée 

en fonction de la concentration en quercétine (g. L-1 .àL talonnage quantitatif de la quercetine 

pa àleàs st eàestàd iteàselo àl uatio à àsui a te : 

Rf1.48 = 33,696,321. [quercétine] + 3,832,065 (r2= 0.99). (équation 3) 

L ai eàdeàlaàsu fa eàduàpi àdeàlaà ue ti eàestàe p i eàe àU.á.àetàlaà ue ti eàe àg.àL-1 

 



 

76 
 

5.8. Titrage acido-basique  

Les fonctions ionisables des échantillons ont été détectées en utilisant un titrage acido-

basique. Pour cela, 50 mL de solutions contenant 10 g L-1 de solide ou extraits à différentes 

valeurs de pH ont été placées à une température constante de 22°C et ajustés à un pH 

d'e i o à àpa àHClà àM .àLesàtit agesào tà t àeffe tu sàsousàat osph eàd'azote.àL olutio à

du pH est suivie en fonction du volume de NaOH (burette de 25 ± 0,1 mL (Hirschmann EM 

Techcolor) remplie de NaOH (0,1 M)). 

5.9. Turbidimètre 

La turbidité résiduelle des solides en suspension a été mesurée par un turbidimètre (Hanna HI 

88713) et exprimée en unité de turbidité néphélométrique (NTU) conformément à la méthode 

de néphélométrie standard.  

5.10. Test enzymatique 

Da sà leà utà deà o fi e à l ide tifi atio à deà laà fa illeà io hi i ueà espo sa leà deà laà

coagulation floculation, des hydrolyses enzymatiques sur la fraction « précipité » des extraits 

o tà t à alis esà da sà lesà o ditio sà sp ifi uesà d a tio sà desà e z esà oir tableau 13). 

Cha ueàp pa atio àd e z eàdeà à%à / àe z e/àp ipit àd u à olu eàdeà à Làaà t à

ajoutée à une solution de précipité à différentes valeurs de pH et de température, selon les 

pa a t esà opti au à deà fo tio e e tà deà l e z eà tableau .à L h d ol se dure deux 

heures. La préparation (précipité potentiellement digéré et enzyme) est ensuite ajoutée à un 

lit eà deà l efflue tà s th ti ue.à Deu à t oi sà o tà t à p pa sà afi à deà ifie à l effetà desà

enzymes. Pour, le témoin 1, la préparation seà o poseàdeàl e z eàseule e t,àafi àdeà ifie à

l i a ti it à oagula teà deà l e z e.à Pou à leà t oi à ,à laà p pa atio à o tie tà leà p ipit à

seule e t,à afi à deà o fi e à l a ti it à oagula teàduàp ipit à da sà lesà esà o ditio sà

opératoires. Ensuite toutes les préparations ont été testées en coagulation floculation par Jar 

Test dans les conditions optimales (voir la partie 6 suivante). 
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Tableau 13 :àCo ditio sàop atoi esàd utilisatio àdesàe z es 

Enzyme 
Molécule biochimique 

hydrolysée 
pH Température en °C 

Protéase Protéines 9.0 ± 0.1 55 

Cellulase Cellulose 5.0 ± 0.1 50 

αàa lase Amidon 7.0 ± 0.1 20 

Lignine peroxydase Lignine 3.0 ± 0.1 30 

Tyrosinase Tanin 6.5 ± 0.1 25 

 

6. Coagulation floculation en Jar Test 

L'unité Jar Test est composée de six réacteurs agités, contenant chacun 1 L d'eau synthétique 

ouàd efflue tà elsà li i iatsàouàdeàte tiles .à 

6.1. Les différe ts types d’efflue ts 

 

6.1.1. Effluent synthétique 

L efflue tàs th ti ueàaàlaà o positio àsui a te : 300 mmol L-1 de NaHCO3, 14 mmol L-1 de 

KCl, 66 mmol L-1 de CaCl2, 51 mmol L-1 de MgSO4, 60 mmol L-1 de MgCl2, 13 mmol L-1 de KNO3, 

24 mmol L-1 de Mg(NO3)2, 60 mmol L-1 de Ca (NO3)2, 140 mmol L-1 de SiO2, 10 mg L-1 d a ideà

humique et 1g L-1 de kaolin. Le mélange est agité pendant 24 heures puis dilué pour obtenir 

une turbidité entre 300 et 350 NTU. Le pH est ajusté par ajout de NaOH ou de HCl (1N). 

6.1.2. Effluents réels 

6.1.2.1. Textile 

L efflue tàdeàl i dust ieàte tileàd u eà o pag ieàdeàla ageàetàd la age des jeans (Multiwash) 

àF sàauàMa o .ààL efflue tàestà a a t is àpa àu eàfo teà aleu àdeàlaàde a deà hi i ueàe à

oxygène (DCO =1,26 g. L-1), un pH de 6,6, une turbidité initiale plutôt faible de 214 NTU 

i f ieu eà à elleàdeàl efflue tàs th ti ueàp demment utilisé, 350 NTU) et la présence de 

métaux, surtout du fer et du zi ,à uiàpeutàs e pli ue àpa àleàfaità ueàlesà olo a tsàs th ti uesà

contiennent des métaux lourds (tableau 14). 
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Tableau 14 :à a a t isti uesàdeàl efflue t textile 

pH 

Turbidité 

(NTU) 

DCO 

(mg.L-1) 

Conductivité 

(ms/cm) 

Fe 

(mg.L-1) 

Cr 

(mg .L-1) 

Zn 

(mg. L-1) 

Mn 

(mg. L-1) 

Ni 

(mg. L-1) 

Cu 

(mg. L-1) 

6,45 214 1266 2,13 2,.61 0,094 0,36 0,15 0,03 0,09 

 

6.1.2.2. Lixiviat 

Les échantillons de lixiviat ont été prélevés au niveau de la décharge publique contrôlée de la 

illeàdeàF sà i pla t eàda sà laà o u eàd áï àBedaàsu à laà outeàdeà“idiàha aze à àe i o à

11km du centre de Fès. Les caractéristiques du lixiviat sont données dans le tableau 15. 

Tableau 15 : Caractéristiques de lixiviat de la décharge contrôlée de la ville de Fès 

pH 
Turbidité 

(NTU) 

DCO 

(mg L-1) 

Conductivité 

(ms/cm) 

Fe 

(mg L-1 l) 

Zn 

(mg L-1) 

7.7 2053 5400 24.6 33.7 4.7 

 

6.2. Paramètres de la coagulation floculation 

La première étape de la coagulation floculation consiste à agiter la solution à 250 rotations 

par minute (tr / min) pendant 10 minutes tandis que le floculant est ajouté progressivement 

au réacteur. Au cours de la deuxième étape, la vitesse est de 50 trs/min pendant 30 minutes. 

La dernière étape est la sédimentation des flocs formés au bout de 2 heures. 

. .àD te i atio àdeàl effi a it àduàp o d  

L a atte e tà deà laà tu idit à età deà l a so a eà à à à està al ul à selo à l uatio  4 

suivante : � ��� � � % =T é    −T é   T é    �  (équation 4) 
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Résultats et discussions 
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Chapitre 1 Coagulation floculation par Opuntia 

ficus indica : constituants impliqués et mécanisme 

 

 

  



 

81 
 

I. Introduction 

Plusieurs travaux de recherches o tà tudi à leà pou oi à flo ula tà d Opuntia ficus indica en 

traitement des eaux par coagulation floculation (Zhang et al., 2006 ; Miller et al., 2008 ; 

Betatache et al., 2014) sur des effluents synthétiques ou réels et ont montré sa forte activité 

coagulante et floculante en condition alcaline, à des doses différentes, selon la nature des 

effluents à traiter. Plusieurs auteurs ont montré que ce coagulant/floculant agit selon deux 

mécanismes : adsorption et pontage ou adsorption et neutralisation des charges (Miller et al., 

2008 ; Jadhav et Mahajan, 2014 respectivement). Cependant, les groupes fonctionnels et 

l ide tifi atio à desà ati esà a ti esà duà a tusà espo sa leà duà ph o eà deà oagulatio à

floculation est pas ou peu étudié. En effet, seuls Miller et al., (2008) ont montré que des 

monomères glucidiques, tels que, le D galactose, L rhamnose, D xylose et L arabinose, sont 

espo sa lesàdeà à à à%à seule e tàdeà l a atte e tàdeà laà tu idit àe àp se eàd a ideà

galactu o i ue.àIlàe isteàdo àd aut esà ol ulesà espo sa lesàdeàlaà oagulatio àflo ulatio .à

En effet, la littérature indique que le cactus contient, des polyphénols, des protéines, des 

polysaccharides potentiellement acteurs de la coagulation floculation (Oladoja et al., 2017). 

L o je tifàdeà ot eà tude,àestàdeàp og esse ,àe àte eàd ide tifi atio àdesà o stitua tsàa tifsà

d Opuntia ficus indica, ainsi que de comprendre son mécanisme de fonctionnement en 

condition optimale. 

Ce premier chapitre, se divise en deux parties, la première est consacrée à une caractérisation 

selon une approche globale autour de la fonctionnalisation des éléments présents dans le 

cactus en poudre. Pour cela nous avons réalisé des extractions en phase aqueuse à différents 

pH à partir du mat ielà utà poud eàdeà a tus ,àafi àd isole àlesà ol ulesàlesàplusà a ti esà

e à oagulatio àflo ulatio .àL e p i e tatio àaà t à e eàsu àu àefflue tàs th ti ueà Mille à

etàal.,à ,à o pos àesse tielle e tàdeàkaoli àetàd a ideàhu i ue.àLesà sultats obtenus en 

Ja àtestào tà t àe p i sàe àa atte e tàdeàlaàtu idit àetàd a so a eà à à .à 

áfi àd ide tifie àlesàfo tio sàdesà ol ulesàa ti esài pli u es,à ousàa o sà alis àu eàs ieà

d a al sesà su à lesàdiff e tesà e t a tio sàet/ouà su à leà at ielà rut : mesures du potentiel 

zéta, titrage acido-basique des fonctions, spectrométrie UV (240 et 280 nm).  

La deuxième partie, est consacrée à une identification plus avancée des molécules, toujours 

avec un fractionnement selon la variation de solubilité avec le pH, mais également un 
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fractionnement par ultrafiltration (<3000 Da ; >10000 Da) et par chromatographie à exclusion 

st i ueà HPLCà“EC .àU eàfois,à lesàfa illesà io hi i uesàd Opuntia ficus indica responsables 

du meilleur abattement de la turbidité et d a so a eà d duites,à u eà ide tifi atio à plusà

précise a été menée par, chromatographie à phase inverse (HPLC IP), et dosage 

colorimétrique. Les résultats ont été confrontés à ceux obtenues par une approche 

enzymatique. Cette approche consiste à dégrader de manière sélectives des classes de 

ol ulesà io hi i uesàpuisàd e àesti e àl i pa tàsu àl a atte e tàdeàlaàtu idit .à 

L o je tifà fi alà deà eà hapit eà està deà p opose à u à od leà duà fo tio e e tà a e à lesà

« molécules actives » associés à la coagulation/flo ulatio àopti aleàdeàl efflue tàs th ti ue. 

 

II. Identification of functional groups of Opuntia ficus-indica involved in 

coagulation process after its active part extraction 

 

Cette partie est restituée au format de la publication acceptée et publiée dans  

 Environmental Science and Pollution Research, 25 (2018), 11111-11119 

 

II.1. Introduction 

The production of drinking water from most raw water resources typically involves a 

coagulation–flocculation process with a destabilization of colloidal solution (coagulation) and 

the flocculation (mechanical or chemical) of solid particles to obtain suspended material (Lee 

et al. 2014a). The treatment of both synthetic water and industrial wastewater normally 

entails the use of conventional chemical coagulants, including Al2 (SO4)3, Fe (SO4)3, FeCl3, 

and other derivatives of these materials (e.g., poly ferric chloride and poly aluminum chloride). 

These inorganic materials lead to efficient sludge settlement through charge neutralization of 

colloidal particles and strongly a physical flocculation. Achemical flocculation (coagulation–

flocculation) with natural or synthetic polymers may supplement the process (Fu and Wang 

2011, Jiangya et al. 2017). However, several drawbacks of using inorganic coagulants are 

frequently reported. According to the literature, possible residual aluminum in treated water 

may have human health implications, and the large quantity of metallic sludge produced 
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which disposal itself is another problem (Bodlund et al. 2014; Freitas et al. 2015). Recent 

studies, conducted on the flocculation process during synthetic water and industrial 

wastewater treatment, have shown that natural organic polymers are preferentially used over 

inorganic and synthetic polymers in the flocculation reaction (Miller et al. 2008; Nharingo and 

Moyo 2016; Li et al. 2014). Natural polymers are in fact more advantageous than inorganic 

compounds by virtue of producing denser and more compact flakes, which are biodegradable 

and less toxic thanmetallic compounds. A strong attention is given to starch-based flocculants 

for water treatment with many possibilities of hemisynthesis for the improvement of these 

flocculation performances (Wu et al., 2016). Natural polymers are used in lower doses and 

produce smaller amounts of sludge (Renault et al. 2009; Freitas et al. 2015; Zhang et al. 2006). 

Jones and Bridgeman (2016) have shown the efficiency of addition of purified seed extracts of 

Hibiscus vitifolius Linn as coagulant aids. Currently, it is discovered that all plants being studied 

for flocculants production have mucilaginous constituents and it is predicted that some of the 

active ingredients in the mucilage (polysaccharides) are responsible for the flocculating 

property (galactomannan and galactan for Nirmali seeds; Yin 2010), but the most studied plant 

of the natural coagulant (Moringa oleifera) shows that the active agents are dimeric cationic 

proteins (Ndabigengesere et al. 1995). Opuntia ficus-indica has received greater attention 

over the past few years and has been extensively investigated for its pharmaceutical 

properties (anti-cancer effect, anti-diabetic effect, neuroprotective (Feugang et al. 2006; Kaur 

et al. 2012) and physicochemical constituents (Ibanez et al. 1983; Miller et al. 2008)). 

Numerous studies have revealed that Opuntia ficus-indica contains different biochemical 

compounds (e.g., carbohydrates, polyphenols, proteins), reporting that some of these 

constituents contain active ingredients with coagulation– flocculation capabilities (Yin 2010; 

Miller et al. 2008; Torres et al. 2014). 

To date, information is still sorely lacking as regards the overall coagulation capabilities of 

Opuntia spp. and its action mechanism. According to the literature, cactus operates primarily 

through a flocculation mechanism (Miller et al. 2008), a polymer-like material originating from 

the cactus species. However, all studies investigating the flocculating property of 

bioflocculants focused solely on the flocculation process, in analyzing the effects of (i) 

flocculant dose, (ii) contact time, and (iii) pH on flocculation efficiency (Betatache et al. 2014; 

Bouaouine et al. 2017; Aboulhassan et al. 2016). Until now, no study has investigated the 

relationship existing between soluble chemical species and flocculation. In this context, the 
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Extracted Material (WEM) was set at various values (3 to 12) for 2 hours, followed by a 0.45-

µm filtration (cellulose acetate) before conducting the measurements. The Fourier Transform 

Infrared (FTIR) spectroscopy analysis was performed on the CSM by applying an infrared 

spectrometer (Betatache et al. 2014; M. Tatzber et al. 2007) in the range of 400-4,000 cm-1. 

The CSM was prepared under high pressure (12-15 tons) in the presence of KBr powder (KBr 

> 99% Acros organics). The cactus solid material was observed under a scanning electron 

microscopic (SEM) (QUANTA FEG 450, FEI, USA) at different magnifications ranging from (300 

× to 40000 ×). 

Dry weight (DW in g.L-1) of the material was performed at 105°C during 24h, the volatile dry 

weight content (VDW expressed in % (g.L-1/ g.L-1: VDW/DW) at 550°C during 2 hours. The total 

organic carbon (TOC) of the WEM was determined using a TOC-meter (Analytik Jena CLD-TOC 

multi N/C 2100S). The UV-Vis analyses of organic matter from the WEM were performed with 

a UV-visible spectrophotometer (UV 2300). 

The ionizable functions of CSM or WEM were derived manually using acid-base titration. 50 

mL of solutions containing 10 g.L-1 of solid at different pH values were placed at a constant 

temperature of 22°C and adjusted every interval at a pH of around 2 by HCl (1M). The titrations 

were performed under a nitrogen atmosphere. The pH was detected by a pH Meter GLP 22 

CRISON equipped with a CRISON codigo electrode: 5221 (pH 0-12 ± 0.1), coupled to a 25 ± 0.1-

mL burette (Hirschmann EM Techcolor) filled with NaOH (0.1M).  

Microscopy picture were performed with an optical microscope (NIKON Eclipse LV1100POL) 

at magnification of 10 coupled with a CCD camera (Nikon Japan P-I). Image treatment was 

performed with software NIS-Element F2.20. 

The viscosity was measured with RM200 Lamy rheometer in WEM solution and in flocculated 

suspended solution for a shear rate between 250 and 500 s-1 to avoid settling of solid.   

II.2.3. Jar-test experiments 

A synthetic water was introduced to draw a robust comparison among all experiments. An 

ionic strength was established in order to mimic natural water by salt solubilization (Table 1).  

functions of these materials were analyzed by means of acid–base titration. 
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Table 1 Ionic balance of synthetic water 

 Cations (µmol) Anions (µmol) 

K+ Na+ Mg2+ Ca2+ Si4+ Cl- HCO3
- SO4

2- NO3
- NO2

- 

Values 29 283 81 108 140 171 283 51 134 140 

 

The synthetic water was completed by thoroughly mixing kaolin (1 g.L-1) and humic acid (10 

mg L-1) (Sigma Aldrich for both). The preparation was left for 24 hours without stirring. This 

time is necessary for the swelling of the clay but hydradation was incomplete and kaolinite 

settling was observed. The supernatant was used as a stable solution. This stock solution 

(Table 1) was diluted to achieve the desired turbidity between 300 and 350 Nephelometric 

Turbidity Units (NTU); the pH value equaled 6.5 ± 0.4, and the absorbance at 254 nm was 1.2 

± 0.2. The unit employed herein was composed of six stirred reactors (VELP Scientifica JTL6), 

each containing 1 L of synthetic water. The first step of the Jar-test consisted of stirring the 

stock solution at 250 rotations per minute (rpm) for roughly 10 minutes while the flocculant 

was gradually added to the reactor. During the second step, the speed was reduced to 50 rpm 

for 30 min. The last step entailed sedimentation of the flocs that had formed over a 2-hour 

period.  

The efficiency of the cactus material was measured determining the removal of turbidity or 

absorbance at 254 nm in synthetic water. The residual turbidity of suspended solids was then 

measured by a turbidimeter (Hanna HI 88713) and expressed in NTU in accordance with the 

standard nephelometry method. The absorbance of soluble substances was measured at a 

wavelength of 254 nm (Abs254 nm), which is capable of absorbing aromatic groups like humic 

substances. The removal of turbidity or Abs254 nm was calculated using the following formula: 

 �� �  % = Initial Turb or Abs  nm − Residual Turb or Abs  nmInitial Turb or  Abs  nm  �  

 

II.3. Results and Discussion 

II.3.1. Characterization of materials 

The observation of CSM by SEM (Fig. 1) showed irregular colloidal particles with various size 

included between more of 1 mm and few hundred nm. 



 

87 
 

 

Fig. 1 Observation by SEM of cactus solid material (CSM) 

Figure 2 presents the zeta potential variation for the colloidal solution of cactus solid material 

(CSM) and synthetic water, as well as the particle size distribution at different pH values (from 

3 to 12) for CSM. For CSM and the synthetic water, regardless of the pH values, zeta potential 

is negative, and the synthetic water is more negative than CSM. For CSM, the evolution of zeta 

potential displays a gradual decrease from -7 mV at pH 3 to -30 mV at pH 12, as does the 

synthetic water from -10mV to -37 mV, respectively. In parallel, the colloidal particle size of 

CSM increases from 110 nm to 289 nm as pH from 3 to 10, and subsequently decreases (216 

nm at pH 12). The colloidal size variation can be explained by the presence of organic 

monomers undergoing polymerization depending on the number and characteristic variations 

of ionized groups. Maximum polymerization was detected at pH 10. 
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Fig.2 Variation of zeta potential and colloidal granulometry at different values of pH for       

10 g L-1 of cactus solid material (CSM) and synthetic water 

*n = 3 (independent assays) 

In contrast (Fig. 3), FTIR has been implemented to identify the presence of functional groups 

on the CSM; a peak is found between 3,200 cm-1 and 3,500 cm-1, which could be correlated 

with the existence of carboxylic acids (Betatache et al. 2014). Band absorption between 2,800 

cm-1 and 3,000 cm-1 may be explained by the presence of CH3 and CH3-O. The vibrations of 

strips at 1,620 cm-1 and 1,430 cm-1 indicate the existence of groups C=O and phenol groups 

(M. Tatzber et al. 2007), respectively. In addition, the peaks at 1,320 cm-1 and 1,050 cm-1 prove 

the appearance of -COOH groups, aromatic proteins, phosphoric groups and polysaccharides 

(Bouatay and Mhenni 2014; Thomas and Chittenden 1964). The FTIR analysis confirms the 

presence of ionizable groups like hydroxyl, carboxyl or phosphoric groups. 
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Fig. 3 FTIR spectrum for 2.5 mg of cactus solid material (CSM) 

Accordingly, acid-base titrations of CSM have been conducted in order to identify these groups 

(Table 3), with five pKa being detected. The first sites identified with pKa1 (i.e. 2.1-2.9) likely 

correspond to the -COOH group from free amino acids (Vcelakova et al. 2004). pKa2 (4.5-5.5) 

and pKa3 (6-7) are most likely associated with carboxyl groups and phosphoric groups, 

respectively (Cox et al. 1999). pKa4 (8.6-9.9) may be assigned to the phenol function (Martin 

Ragnar et al. 2000) from lignin (Herrero-Martinez et al. 2005) or tannin, such as catechin 

(Tungjai et al. 2008). This pKa might also be assigned to some free amino acids. pKa5 (11-12.2) 

may also be ascribed to arginine amino acids (Sjoholm et al. 1974). Table 4 summarizes, based 

on the literature, the possible ionizable groups, along with possible associated molecules and 

their correspondence to functional groups and molecules identified in FTIR for the CSM. 

The characteristics of water-extracted material (WEM), at pH values of both 7 (WEM pH 7) and 

10 (WEM pH 10), are presented in Table 2. 
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Table 2 Characteristics of WEM pH 7 and WEM pH 10 

 
pH 

Extraction  
 

 
Extraction 
yield (DW/ 

DW) 
% 

 
colloidal 

Granulometry  
nm 

 
VDW 

% 

 
TOC 

g (C) / g of Dry 
weight 

 
Abs 210 nm 
for 1g Dry    

weight  

 
Abs 280 nm 
for 1g Dry 

weight 

 

7,0 

 

 
34 ± 2 

 
160 ± 2 

 
16 ± 1 

 

 
0,045 ± 0,001 

 
0.53± 0.03 

 
0.08 ± 
0,01 

 

10,0 

 

 
51± 2 

 
208 ± 3 

 
31 ± 1 

 

 
0.16 ± 0,01 

 
0.9 ± 0.1 

 
0.13 ± 
0.02 

WEM: water extract material 

*n = 3 (independent assays) 

Extraction yield increases with pH from 34% to 51% of dry weight (factor=1.5). Concerning the 

change in global organic matter of the WEM fraction, the absorbance at 210 nm and 280 nm 

(Abs 210 nm and Abs 280 nm for 1 g dry weight) increases (by a factor > 1.5) with pH; this trend is 

also observed for TOC content (factor > 3). At pH 10, we have therefore obtained more organic 

material than at pH 7, with an organic component slightly differentiated by absorbance (a 

more conjugated bond in WEM pH 10. The viscosity of WEM appeared not significantly different 

of pure water. An increase in particle size (from 160 to 208 nm) was also noticed from pH 7 to 

pH 10; two reasons can be cited: i) modification of polymer conformation when considering 

possible new ionized groups; and ii) the characteristic variation of organic WEM components 

based on pH of extracted molecules in alkaline conditions.  

II.3.2. Coagulation-flocculation efficiency 

In order to identify optimal conditions pH for the flocculation, the coagulant dose was set at 

100 mg of CSM for 1 liter of synthetic water and three parameters were measured as a 

function of pH value: turbidity removal, microscopic observations of the sludge after 

coagulation-flocculation and viscosity observations of the sludge after coagulation-

flocculation (Fig. 4). In fig 4 C, results show the evolution of turbidity removal versus pH for 

the synthetic water alone or in a solution with CSM.   
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*n = 3 (independent assays) 

Three ranges can be observed: in acidic condition (from pH 3 to 5) the removal turbidity is 

great but decreases with pH value (63% to 40%, respectively). In the second range, from pH 5 

to 6, the turbidity decrease is weakest. Beyond pH 6 and when CSM is present in solution, 

removal turbidity and the settling increase, reaching a maximum of 92%. Lastly, from pH 10 

to 12, removal dips slightly from 92% to 78%. In the absence of CSM the turbidity of synthetic 

water is slightly reduced. These results confirm that the optimal flocculation pH equals 10.0 

and the minimum occurs at around 6 (Miller et al. 2008; Zhang et al. 2006; Torres et al. 2014). 

As shown in Figure 2, as pH is decreasing, zeta potential increases for the synthetic water (up 

to -10 mV) and lies close to neutrality at pH 3. Colloids form of synthetic water can thus 

coagulate in the first range of acidic condition. Between pH 6 and 7 the colloidal suspension 

of synthetic water is relatively stable and more and more with the pH increase (with or without 

CSM). On the other hand, a flocculation phenomenon is observed in alkaline condition when 

CSM is introduced. Microscopic observation (fig. 4A) and viscosity measurement (fig. 4B) at 

pH values (3, 7 and 10) confirm the three mechanisms: 

-mechanism I around pH 3: Mechanical coagulation of particles in synthetic water: floc 

from sludge measuring between 10 and 30 µm.  

-mechanism II around pH 7: Stabilized colloidal suspension with poor concentration of 

suspended matter (particle size of floc from sludge less than 10 µm).  

-mechanism III around pH 10: Coagulation-flocculation by adsorption with particles size 

of floc from sludge ranging between 70 µm and 400 µm.   

Figure 5 depicts the variation in turbidity and Abs 254 nm removals as a function of CSM dose 

(between 0 and 60 mg L-1) at pH 10.0. The highest turbidity and absorbance removal rate 

equals 96% and 83%, respectively, for 35 mg L-1 of CSM. The same tendency was observed for 

turbidity and Abs 254 nm because humic acids were absorbed into flocs during coagulation 

flocculation process. These optimal conditions are comparable to results found by (Miller et 

al. 2008), who worked on a synthetic water of kaolin. In contrast, (Zhang et al. 2006) achieved 

a higher turbidity removal with a dose of 60 mg L-1. Many studies have demonstrated the 

efficiency of cactus in the field of wastewater treatment (Bouaouine et al. 2017; Betatache et 

al. 2014; Nharingo et al. 2016; Torres et al. 2014). 
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Fig. 5 Turbidity and absorbance 254 nm removals upon dose of cactus solid material (CSM) at 

pH 10 

* n = 3 (independent assays) 

Given that regardless of pH value, the zeta potential of colloids for both CSM and synthetic 

water are negative (Fig. 2), then colloidal neutralization is infeasible with CSM. This statement 

suggests that colloids and suspended CSM not operate through a colloidal neutralization of 

particles in the synthetic water, but instead through an adsorption mechanism and bridging 

between particles. Furthermore, the cactus at pH 10.0 exhibits a negatively charged backbone 

(Fig. 2) due to carboxyl and phenol groups (Fig. 3), which have allowed the polymer molecules 

to extend into solution and produce loops and tails to promote the bridging of flocs, like other 

bioflocculants: tannin and anionic cellulose (Lee et al. 2014b). 

The optimal activity of CSM at pH=10 may in fact be correlated with quantitative aspects as 

well as with the nature of active molecules extracted and transferred into solution. To better 

comprehend the pH influence, a water extraction for two pH values was performed, one at 

the maximum flocculation efficiency (pH =10) the other at pH=7, where flocculation appears 

to be minimal (Fig. 4). The flocculent activity of the water-extracted material at pH 7 (WEM pH 

7) and pH 10 (WEM pH 10) was investigated in the subsequent stage of this study. 
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In order to confirm the efficiency of water-extracted material (WEM) as a flocculant, Figure 6 

examines the variation in turbidity removal with the WEM dry weight dose for both extraction 

pH values (WEM pH 7 and WEM pH 10). The coagulant effect has also been tested for the residual 

solid after extraction at pH 7 and 10. It was observed that a 35 mg L-1 dry weight dose allows 

optimal removal with all extracted or residual solids. The best turbidity removal value was 

obtained for WEM pH 10, with a removal rate of 90%, whereas WEM pH 7 displayed a removal 

rate of 48% for both. It was also found that the residual solids after extraction at pH 7 or 10 

exhibit similar low efficiency (20 to 30%) for turbidity removal. This settling with rare 

flocculant molecules with the residual solid can be associated to a sweep flocculation 

mechanism with the high concentration of colloids in the solution.  Moreover, the removal of 

CSM (Fig. 4) and WEM pH 10 is nearly identical (96% vs. 91% for turbidity removal). These results 

prove that flocculant molecules are mainly extracted at pH=10, while the role of the residual 

solid phase during treatment with CSM remains very weak. 

 

 

Fig. 6 Variation of removal of turbidity at different doses of dry weight WEM (water extract 

material) at pH = 7 and 10 for synthetic water at pH 10 

*n = 3 (independent assays)  
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To isolate the more active molecules contained in the solution at pH=10, the WEM pH 10 

(optimum flocculation) was acidified at pH=7, resulting in a precipitation. Turbidity removal at 

optimal dose (i.e. 35 mg L-1) for a synthetic water at pH 10.0 is compared (see Fig. 7) among: 

"WEM pH 7", "WEM pH 10", a pellet from WEM pH 10 precipitated at pH 7 (precipitate), and the 

WEM pH 10 supernatant precipitated at pH 7 (filtrate). The precipitate contains (nearly) all of 

the active flocculant molecules compared to WEM pH 10, with a turbidity removal rate equal to 

91% ± 1% and 93% ± 2%, respectively. It was also determined that the turbidity removal rate 

of WEM pH 7 is actually greater than that of the filtrate, reaching 50% and 16%, respectively. 

 

  

Fig.7 Comparison of removal of turbidity between various all cactus preparations at an 

optimal dose of 35 mg L-1 

*n = 3 (independent assays) 

To identify the components involved in the defined flocculation process, let us now compare 

the pKa of WEM pH 7, WEM pH 10 and both the precipitate and filtrate; The pKas values of the 

various ionizable groups are listed in Table 3. Among the five pKas values from CSM, the four 

cactus preparations reveal values of less than 5 pKa. 
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Table 3 pKas values for all cactus preparations 

PKas CSM (Cactus 

solid 

material) 

WEM pH 10 WEM pH 7 Precipitate Filtrate 

pKa1  2.3 ± 0.6 2.9 ± 0.5 2.3 ± 0.6   

pKa2  5.5 ± 0.6 6.0 ± 0.2 4.8 ± 0.4 4.7 ± 0.4 4.8 ± 0.5 

pKa3  7.0 ± 0.6     

pKa4  9.0 ± 0.6 9.0 ± 0.6  9.0 ± 0.6  

pKa5  12.0 ± 0.6 12.0 ± 0.6    11.0 ± 0.5 

WEM: water extract material 

*n = 2 (independent assays) 

WEM pH 10 contains the same functional groups as CSM, except for phosphoryl groups (pKa3), 

which explains the improved extraction removal rate at pH 10. However, the most striking 

result is that the precipitate contains just 2 pKa (pKa2 and 4), thus involving the more active 

ionizable groups. In sum, should the active constituents be ionizable, then it may be confirmed 

that the major activity of ionizable groups is associated with pKa4 since pKa2 is common to the 

filtrate and precipitate, except that the turbidity removal rate of the filtrate is merely 16%.  

pKa4, which is common to CSM, WEM pH 10 and the precipitate, is present in molecular form 

from the active compounds. According to the literature, pKa4 (8.6-9.9) could correspond to 

phenol groups associated with lignin (Gross and Seybold 2001). Moreover, compared to 

groups identified in FTIR (Fig. 3), we have observed that all of the investigated CSM spectra 

shared certain spectral similarities with phenol groups. A band, due to the presence of a 

phenol stretch, has been observed between 1,430 cm-1 and 1,620 cm-1, especially at 1,519 cm-

1, which could correspond to tannin (including catechin) (Robb et al. 2002) or free aromatic 

amino acids. In considering the flocculation mechanism, the most active molecules in both 

WEM pH 10 and the precipitate are quite possibly tannins, like catechin and lignin. 
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Table 4 FTIR bands and ionisable groups of different pKa detected 

 

Values 

of pKa 

 

Possible 

ionisable 

groups 

 

References 

(pKa) 

 

FTIR bands and 

correspondence 

 

References 

(FTIR) 

 

Possibility of the 

molecules 

associated with 

the ionisable 

group 

2.3-2.9 
 
 
 

4.5-5.5 
 
 
 

6-7 
 
 
 
 

8.6-9.9 
 
 
 
 
 
 
 

11-
12.2 

Carboxyl 
 
 
 

Carboxyl 
 
 
 

Phosphoric 
 
 
 
 

Phenol 
 
 
 
 
 
 
 

Amine 

Vcélakova et 
al., 2004 

 
 
Cox et al., 1999 

 
 
 

Cox et al., 1999 
 
 
 
 

Ragnar et al., 
2000 and 

Martinez et al., 
2005 

 
 
 
 
Sjoholm et al., 

1974 

1050 cm-1 
 
 
 

3200-3500 cm-1 
 
 
 

1320 cm-1 
 and 1600-

2725 cm-1 
 
 
 

1430-1620 cm-1 
 
 

 
 
 
 
1499-1602 cm-1 

Bouatay et al., 
2014 

 
 
Betatache et al., 

2014 
 
 

Thomas et al., 
1964 

 
 
 
 

Tatzber et al., 
2007 

 
 
 
 
 
Venyaminov et 

al., 1990 

Tryptophan, 
Lysine and 

glycine 
 
Uronic acids 

 
 
 

Phosphoric 
acids 

 
 
 

Tannin ( 
whose 

Catechin) 
and Lignin 

and 
aromatic 

amino acid 
 

Tyrosine 

 

II.4. Conclusion 

The study explores that Opuntia Ficus-indica can efficiently remove colloid in water solution 

by a coagulation-flocculation mechanism with an optimal pH value of 10.0. The zeta potential 

has suggested that this material operates through a flocculation mechanism, with the 

adsorption of water-soluble biomolecules and a bridging between particles. A large quantity 

of material may be extracted in water at pH 10 and isolated by precipitation at pH=7. This 

fraction shows similar efficiency when compared to the raw material. The FTIR results and the 

identification of a specific function of water extractible material at pH 10 (pKa of 9.0 ± 0.6), 

suggest the presence of a phenol group, possibly originating from lignin and tannin (especially 
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catechin). Bioflocculation properties of such molecules stemming from plants had not been 

revealed yet.  

III. Identification and role of Opuntia ficus indica constituents in the 

coagulation-flocculation mechanism of colloidal solutions 

Cette partie est restituée au format de la publication soumise au journal Separation & 

purification technology (en cours de revision) 

III.1. Introduction 

The use of natural flocculants has recently become a promising solution in the wastewater 

treatment of various polluted effluents by virtue of their coagulation-flocculation mechanisms 

(Sciban et al., 2009; Sanvano et al., 2013; Chethana et al., 2016; Freitas et al., 2018). The 

increasing demand for environmentally friendly technologies has focused attention on various 

natural polyelectrolytes, which are being used as either coagulants or flocculants in water and 

wastewater treatment and moreover are capable of being substituted for metal salts and all 

synthetic polyelectrolyte flocculants. Examples include plant organism preparation from 

Moringa oleifera seed or from cactus as well as the application of specific biochemical families 

extracted from plant organisms (Gopalakrishnan et al., 2016; Miller et al., 2008). 

Bioflocculants are used as mucilage (polysaccharide polymers): starch from rice and maize 

(Abdelaal et al., 2006), polysaccharide from Ocimum basilicum (Shamsnejati et al., 2015), or 

sodium alginate from algae (Freitas et al., 2018). However, other biochemical families are also 

involved, such as protein from fava beans and from Cocos nucifera (Fatombi et al., 2013), or 

polyphenols from grape seed or Acacia mearnsii (Kukic et al., 2015; Fatombi et al., 2013; Jeon 

et al., 2009; Missio et al., 2017). 

The high reactivity of Opuntia ficus indica in synthetic surface water treatment during the 

coagulation-flocculation process has been confirmed by many authors (Miller et al., 2008; 

Betatache et al., 2014; Gomes et al., 2016; Bouaouine et al., 2018). Opuntia ficus indica 

contains natural polysaccharides (mucilage), proteins and polyphenol (Stintzing et al., 2005). 

Miller et al., (2008) demonstrated that the mix of monomer sugars contained in Opuntia ficus 

indica (galactose, rhamnose and arabinose) only allowed for a limited removal of turbidity for 

a synthetic kaolin solution (around 50%); moreover, to date, no data from the literature has 

pointed to active constituents contributing to high turbidity removal rates. 
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In a previous study Bouaouine et al., (2018) investigated the action of all cactus-extracted 

materials for turbidity removal in a synthetic solution with both kaolin and humic acid. Results 

showed an optimal coagulation flocculation at pH 10 in addition to chemical groups, especially 

phenol groups, being involved in the flocculation. Phenol groups were indeed identified as the 

most active extracted constituents providing the greatest efficiency in the coagulation-

flocculation mechanism. 

Polyphenols are polycyclic compounds with hydroxyl groups containing phenol, whether 

substituted or not, and mainly exist in association with sugars (glucose, galactose, arabinose, 

etc.). Some polyphenols can form complexes with macromolecules, in particular proteins, via 

hydrogen bonds or hydrophobic interactions (Bruneton 2009). Polyphenols have already been 

used in wastewater treatment applications as flocculants: Jeon et al., (2009) demonstrated 

that catechin (flavonoid) and tannic acid (tannin) were both involved in the molecular 

flocculation mechanism. 

In this study, our aim is twofold: i) identify the active biochemical constituents of Opuntia ficus 

indica involved in flocculation, and ii) propose a coagulation-flocculation model of colloidal 

suspension under alkaline conditions. Accordingly, the extracted biochemical constituents of 

cactus under various pH conditions and fractionated by ultrafiltration systems have been 

investigated with: colorimetric dosage, Inverted Phase Chromatography (IPC), Size Exclusion 

Chromatography (SEC), and enzymatic treatment. 

III.2. Materials and Methods 

III.2.1. Fractionation of active components 

As presented in a previous study (Bouaouine et al., 2018), isolating the active agents from the 

cactus solid material (CSM) requires performing a water extraction under alkaline conditions. 

This approach entails the water extraction of soluble constituents from 1 g of dry weight (DW) 

powdered cactus in 100 mL of distilled water at pH 10 (WEM 10). After stirring for 24 hours, 

the cactus extracts were filtered at 0.45 µm (cellulose acetate-Whatman). Next, the WEM 10 

was acidified to pH 7 to precipitate active substances, and the precipitate (PP) was recovered 

by means of filtration (0.45 µm). The precipitate was lyophilized (Cryotec COSMOS-80), and 1 
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g was solubilized in 100 mL (pH 10). The soluble constituents at pH 7 (WEM 7) were then 

prepared for a comparative study with other extracts. 

The PP was further fractionated by ultrafiltration systems, i.e. Sartorius Stedim ultrafiltration 

cells-MWCO PES membranes (GmbH 37070, Germany) at an equivalent 3,000 and 10,000 Da. 

III.2.2. Characterization of cactus extracts 

III.2.2.1. Colorimetry 

The contents of various biomolecules of the extracted cactus were determined using 

colorimetric assays performed with a spectrophotometer (Cadas 50 S, Dr Lange). The main 

parameters and references of the methods applied herein are summarized in Table 1. 

Table 1: Main parameters of the colorimetric methods used for the biochemical 

quantification of cactus extracts 

 

*Frolund's method was applied in order to correct the colorimetric detection interference between the peptide bond from the protein and 

phenol group and the bond from the protein and humic acid in a complex matrix like biological sludge (the polyphenol standard was changed 

to "humic acid" from "gallic acid"). 

**The total hydrolyzed flavonoid method was the same as that cited by Jamila Hadj Salem et al., 2010, in adding 5 mL of HCl (37%) and 

heating for 10 h at 85°C. 

Extract content Calibration curve  

concentration (mg 

L-1) 

Wavelength 

(nm) 

Reagent used Standard Reference 

Proteins 0-200 650 Folin's reagent 

Copper sulfate 

0.5% (w/w) 

Bovine albumin 

serum (96%, 

sigma) 

*Frolund et 

al., 1996 

Phenols 0-200 650 Folin's reagent Gallic acids 

(Aldrich) 

*Frolund et 

al., 1996 

Polysaccharides 0-100 492 Phenol 5% (w/w) 

Sulfuric acid 95% 

Glucose 

(recaptur, 

prolabo) 

Dubois et al., 1956 

Uronic acids 0-250 520 Sodium 

tetraborate  

12.5 mM 

Sulfuric acid 95% 

Glucuronic acid 

(99%, Aldrich) 

Blumenkrantz et 

al., 1973  

Total tannins 0-100 550 Ethanol 96%, 

Hydrochloric acid 

37% 

Catechin (97%, 

Sigma Aldrich) 

Bate-Smith et al., 

1965 

**Total flavonoids 0-200 420 AlCl3 2% (w/w) 

Absolute ethanol 

Catechin (Sigma 

Aldrich) 

Salem et al., 2010 

Total condensed tannins 0-100 500 Vanillin 4% (w/w) 

Hydrochloric acid 

37% 

Catechin (99%, 

Sigma Aldrich) 

Sun et al., 1998 
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Based on the cactus biomolecule contents, proteins, carbohydrates (polysaccharide and 

uronic acid) and polyphenols (present in flavonoid, tannins and lignin in the cactus) were all 

investigated. More specifically, total tannins, condensed tannins and total flavonoids could 

also be quantified. 

The biomolecule contents are expressed with respect to the reagent used for the standard 

calibration curve in a "g equivalent (eq) standard reagent per g of dry weight (DW) of cactus 

material, WEM 10, WEM 7 and precipitate PP". 

III.2.2.2 Chromatography 

High Performance Size Exclusion Chromatography (HP-SEC), coupled to a diode array UV 

detector (L7455), was carried out with a Superdex 75 10/300 GL column. The theoretical 

resolving range reported by the manufacturer is 0.1-7 kDa. The total permeation volume was 

estimated at 23 mL using NaN3. All measurements were conducted using a mobile phase at a 

flow rate of 0.3 mL.min-1. This phase was prepared with 25mM Tris HCl and 100 mM NaCl. The 

pH was adjusted to 10.0 ± 0.1 by a 3M NaOH solution. The mobile phase was then filtered 

through a 0.22-µm cellulose nitrate filter (Sartorius) and degassed before use. In all runs, 100 

µL of the extracted cactus (WEM 10 and PP at 100 mg L-1 for both) were previously filtered 

with a 0.22-µm cellulose acetate filter (SPARTAN 13/0.2 RC Whatman). The apparent 

molecular weight (aMW) of cactus extract components was estimated using five proteins as 

calibration standards: bovine serum albumin (BSA) (Sigma) (69.3 kDa), Ribonucleases A 

(Sigma) (13.7 kDa), thyrotropin-releasing hormone (TRH) (Sigma) (3.62 kDa), Tyroglobuline, 

and tyrosine (Sigma) (0.18 kDa). For the mass calibration curves, the logarithm of the 

molecular mass is plotted as a function of the retention volume (Equation 1): 

Log (MW) = -0.132 (Ve) + 7.692 (r2= 0.99).    (Eq. 1) 

aMW: apparent molecular weight in Daltons; 

Ve: elution volume in mL. 

The High Performance Inverted Phase (HP-IP) was used to identify and quantify the flavonoid 

compounds in cactus extracts. The assay system included an automated Agilent (Agilent 

Technologies, Palo Alto, CA) 1100 series, with a diode array detector (DAD). Two mobile 

phases were introduced, i.e. an initial phase (A) of 6% acetic acid in 2 mM sodium acetate (pH 

2.57 ± 0.01); and the second phase of acetonitrile. The gradient evolution of phase A (in %) 
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can be observed in Figure 4 (grey feature). Cactus extract samples were prepared for the 

polyphenol extraction in 150 mL of 80% methanol in water at room temperature for 60 min. 

The acid hydrolysis step was prepared using 24 mL of methanol, 5 mL of concentrated HCl and 

1 mL of water, with all solutions being refluxed for 10 hours at 85°C, as mentioned in the 

Bobinaité et al., 2013 method. Then, before injection, the samples were diluted (50% v/v, with 

acetonitrile: methanol at 1:3) and an internal standard (hydroxycinnamic acid, sigma Aldrich) 

was added (final concentration: 0.25 mg mL-1). The injection volume was set at 20 µl. The flow 

rate was 1 mL.min-1, for a total run time of 90 min. The detector was set at a specific 

absorbance for flavonoid: 368 nm (Tsao et al., 2003). A calibration for the identification of 

flavonoid with a relative factor (Rf) was implemented by a series of standards: kaempferol 

(sigma) and quercetin (sigma Aldrich), with an Rf of 1.53 and 1.48, respectively. For the 

quercetin calibration range, the surface area of the quercetin peak (Rf = 1.48) was plotted as 

a function of quercetin concentration (g L-1). This range corresponds to the following (Equation 

2): 

Surface area of the quercetin peak 

Rf1.48 = 33,696,321. [quercetin] + 3,832,065  (r2= 0.99).  (Eq. 2) 

Surface area of the quercetin peak Rf 1.48 in A.U. 

Quercetin, in g L-1 

III.2.3. Jar Test 

The coagulation-flocculation process made use of a synthetic saline solution of kaolinite (1 g 

L-1) and humic acid (10 mg L-1) (Sigma Aldrich) in order to achieve a turbidity of between 300 

and 350 nephelometric turbidity units (NTU) [15]. 

A rapid stirring at 250 rotations per minute (rpm) for 10 min, followed by a slower speed 

reduced to 50 rpm for 30 min and lastly the 2-hour sedimentation step allowed for the 

formation of flocs. 

The flocculent efficiency was measured by determining turbidity removal in a synthetic 

solution by means of a turbidimeter (Hanna HI 88713). Turbidity (Turb) removal was calculated 

as follows: �� �  % = I  T    y   −R  T   I  T    y   � (Eq. 3) 

All coagulation-flocculation tests were conducted at pH 10 (for optimal flocculation). 
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III.2.4. Enzymatic treatment 

To select the active macromolecules in the 10,000+ Da fraction precipitates (PP), we tested 

three hydrolytic enzymes for the degradation of three compounds found in the cactus (lignin, 

sugars and proteins) due to lignin peroxidase (Sigma Aldrich), α amylase (Sigma Aldrich) and 

the protease alcalase from Bacillus licheniformis (Sigma Aldrich), respectively. Each enzyme 

(1% (W/W)) was added to the PP fraction > 10,000 Da (1.7 g L-1, final volume: 10 mL). All 

samples were incubated for 2 hours at different pH and temperature values, which were 

established based on the nature of each enzyme. Afterwards, the 10-mL preparation was 

added to 1 L of a synthetic solution of kaolin containing 17 mg of the active molecule present 

in the PP fraction < 3,000 Da and tested in the coagulation-flocculation process by Jar Test 

under optimal conditions. Next and in order to compare these results, we performed another 

control test under the same conditions. Control 1 represents the final test, except for the fact 

that the enzymes were prepared alone without adding PP > 10,000 Da. On the other hand, 

Control 2 offered a confirmation of the coagulation-flocculation process by the PP fraction > 

10,000 Da, except that this sample was incubated under the same conditions without adding 

any enzymes. 

III.2.5. Size of colloids and flocs 

The particle size distribution of the colloidal solution and flocs formed after the coagulation-

flocculation process was determined by diffracting a LED laser light of 10 mW, 470 nm, 4 mW 

He-Ne, and 632.8 nm for a blue and red light source respectively, with a size range extending 

from 10 nm to 3.5 mm (Malvern Master sizer 3000 and Malvern Master zetasizer 3000 

devices). All samples were set at an optimal flocculation pH of 10 for 2 hours with 50 mg L-1 

before conducting the measurements. 
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III.3. Results and Discussion 

A previous study found that active molecules in coagulation-flocculation by a cactus material 

are soluble under alkaline conditions and must be isolated by means of solubilization at pH 10 

and precipitation at pH 7. These precipitated and extracted materials were compared for the 

optimal flocculation conditions of a synthetic solution. It was observed that the alkaline 

soluble material (WEM 10) and PP (precipitate) presented a nearly identical highest efficiency 

compared to the CSM (cactus solid material): 91% ± 2%, 93% ± 1%, and 96% ± 2%, respectively 

(n=3). A weak synergistic effect of insoluble CSM material seems to complement the effect of 

WEM 10. To identify the most reactive part in the precipitate, we decided to split this extract 

into three fractions. Figure 1 shows the variation in turbidity removal by a Jar test experiment 

with fractionated parts of the precipitate compared to CSM under optimal conditions (35 mg 

L-1, pH 10). 

 

Fig. 1: Coagulation flocculation results of the size-fractionated parts of the PP 

(precipitate), compared to CSM (cactus solid material) under optimal conditions (35 mg L-1, 

pH 10) 

n=3 

The fraction < 3,000 Da proved to be the most efficient (74% ± 2%), followed by a nearly similar 

turbidity removal from both the fraction > 10,000 Da and the one between 3,000 Da and 

10,000 Da (24% ± 1% and 26% ± 1%, respectively). This figure also suggests that the molecular 
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weight of active molecule(s) is < 3,000 Da. However, the molecules included in the fraction > 

3,000 Da most likely contribute through a synergistic effect up to the optimum yield observed 

with CSM. 

Afterwards, we performed a size fractionation by HPLC-SEC, coupled with a UV (220 nm) 

detection, to identify the apparent molecular weight (aMW) fraction involved in the 

coagulation-flocculation mechanism. Figure 2 displays the SEC fingerprints of both WEM 10 

and PP. 

 

Fig. 2: Size distribution of WEM 10 and Precipitate (PP) by SEC (HPSEC) at  = 220 nm 

Figure 2 indicates that the soluble part at pH 10 (WEM 10) contains a large amount of small 

aMW compounds, averaging from 250 to 450 Da in size. In the precipitate (PP), two peaks are 

distinctly detected with an aMW of between 300 and 800 Da. The active compound found in 

the < 3,000 Da PP fraction therefore actually contains a very low aMW (300 to 800 Da). The 

major components in cactus extracts are determined by colorimetric dosage (in equivalent 

standard g/g of dry weight cactus extract), with the two ratios (R) WEM 10 / WEM 7 and PP / 

WEM 10 being calculated (Fig. 3). 
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Fig. 3: Ratio (R) of the content of specific biochemical molecules between two cactus extract 

fractions: the WEM 10/WEM 7 and precipitate/WEM 10 ratios 

n=3 

Let's now observe that the WEM 10/WEM 7 ratios for proteins, polysaccharides and phenols 

are greater than 1, thus resulting in a preferential extraction under alkaline conditions for both 

these classes of molecules. This preferential extraction has also been verified for tannins 

(R=1.3). Soluble and active molecules in the coagulation-flocculation process at pH 10 are 

included in these compound classes. The PP (extractible materials at pH 10 and insoluble at 

pH 7) is highly enriched in tannins compared to the alkaline-soluble part (R=1.5). It would 

therefore appear that tannins constitute a particularly active group in flocculation-coagulation 

at pH 10. 

In order to specify the tannin biochemical families responsible for the coagulation-flocculation 

phenomenon, we determined by means of colorimetric assay the condensed tannins and total 

flavonoids for WEM 10 and PP. Table 2 lists the concentrations of the main tannin 

components. 

 

 

 

 

 

0

0,2

0,4

0,6

0,8

1

1,2

1,4

1,6

1,8

2

Protein
 (eq SAB)

Polysaccharide (eq
Sugar)

Uronic Acid
(eq Gluc. Acid)

Phenol
(eq Gallic acid)

Tannin
(eq Catechin)

R
 (

m
g.

g-1
/m

g.
g-1

o
f 

D
W

)

WEM 10/ WEM 7 Precipitate/WEM 10



 

107 
 

Table 2: Contents of specific polyphenols: total tannin condensed tannin and flavonoids 

from cactus extracts, as determined by colorimetric methods 

Sample 
Tannins mg.g-1 of DW 

(Catechin Eq.) 

Condensed tannins, 

in mg.g-1, of DW 

(Catechin Eq.) 

Flavonoids (in 

mg.g-1) of DW 

(Catechin Eq.) 

WEM 10 220 ± 1 6 ± 1 190 ± 1 

Precipitate 320 ± 2 12 ± 2 310 ±2 

*n=3 

DW: dry weight 

Like in the previous results (Fig. 3), the concentration of total tannins increased between WEM 

10 and PP, from 220 mg.g-1 to 320 mg.g-1 of DW (factor < 1/1.5). For condensed tannins, a rise 

in concentration was also found between WEM 10 and PP, from 6 mg.g-1 to 12 mg.g-1 of DW 

(factor = 1/2). This same trend was observed for total flavonoids, with a strong increase 

between the WEM 10 and PP, from 190 mg.g-1 to 310 mg.g-1 of DW (factor > 1/1.6). 

These results reveal that the molecules responsible for the coagulation-flocculation 

mechanism have been included in the total flavonoids or condensed tannins. Nevertheless, i) 

as the SEC fingerprint of WEM 10 and PP (Fig. 2) showed, the active compound in the 

coagulation-flocculation process has a very low aMW [300-800 Da] and ii) as cactus opuntia 

ficus indica contains polyphenols, especially flavonoids16; hence, we decided to pursue the 

analysis with a monomeric molecule such as flavonoid. Figure 4 presents an example of an HP-

IP fingerprint of PP coupled with a UV (at 273 nm). 
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Fig. 4: HP-IP fingerprint of PP, coupled with a 273-nm absorbance detection:  

Isolation and identification of the main polyphenolic substances in the precipitate 

Figure 4 indicates that two polyphenolic forms were detected, namely quercetin (Rf = 1.48) 

and kaempferol (Rf = 1.54), in addition to another unknown identified type of polyphenol (Rf 

= 1.55). The % of each peak detected account for 95%, 2.5% and 2.3% of the total summed 

area of the detected peak for quercetin, kaempferol and the unknown polyphenol, 

respectively. The "quercetin" flavonoid is thus the major compound in the PP. Fatombi et al., 

2013, demonstrated the efficacy of tannin groups, especially flavonoids like catechin, in the 

coagulation-flocculation process. 
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The content (g.g-1 of cactus fraction extract DW) of quercetin in all active CSM extracts, notably 

WEM 10 and the precipitate, was determined after the HP IP / 273 nm analysis. The quercetin 

content equaled: 0, 61, and 333 mg.g-1 of DW for WEM 7, WEM 10 and PP, respectively. The 

tremendous increase in quercetin content from WEM 7 to WEM 10 and then to PP confirms 

that quercetin constitutes an active constituent responsible for the coagulation-flocculation 

phenomenon. At pH 10, clays exhibit a high anionic and cationic exchange capacity (Huang et 

al., 1975). Cationic sites may be present on the surface of clays and allow for anion absorption 

under divergent pH conditions; they are attributed to oxides of iron, aluminum or calcium 

(Huang et al., 1975; Xu et al., 1988). To confirm these results, we compared the turbidity 

removal by coagulation flocculation with various doses of quercetin or precipitate (Fig. 5). 

 

Fig. 5: Comparison of turbidity removal rates between quercetin and the precipitate (PP)  

by means of coagulation flocculation and settling at pH 10 for various material doses (mg) 

n = 3 

We observed an increase in turbidity removal for approximately the same dose (20 mg L-1), 

with a better efficiency of PP (93%) compared to quercetin (70%). For a high concentration of 

material introduced (> 60 mg L-1), the efficiency is low and similar for both. 

If quercetin is the active compound, it presents a lower efficiency (see also the black bar in 

Fig. 6) than precipitate, hence another active molecule must be contributing to the 
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coagulation-flocculation process. This other molecule, soluble under alkaline conditions, must 

be a macromolecule (i.e. polymer with high molecular weight) involved in the flocculation 

mechanism. To confirm this hypothesis, we tested adding the PP fraction > 10,000 Da (17 mg) 

to quercetin (18 mg), and the same turbidity removal rate (93% ± 1%) as that in the15 study 

was found (Fig. 6, blank bars). 

To identify the active biochemical class of compounds present in the PP fraction > 10,000 Da, 

eàt eatedàthisàa ti eàf a tio à ithàth eeàh d ol ti àe z esà i.e.àαàa lase,àlig i àpe o idaseà

and protease alcalase). If the active polymer is hydrolyzed, then the mix of modified PP 

fraction > 10,000 Da and quercetin must yield a lower efficiency for turbidity removal after 

the coagulation-flocculation process. The test preparation with enzymes and PP > 10,000 Da, 

incubated under optimal enzyme activity conditions, has been added to quercetin and the 

synthetic solution for this coagulation-flocculation process. Two controls were performed to 

validate this result: Control 1 (preparation with PP fraction > 10,000 Da alone), and Control 2 

(preparation with the enzyme alone). The three series of Control 1 and Control 2 show a 

turbidity removal efficiency at 93% ± 1% and 68% ± 1%, respectively. 

Coagulation-flocculation results after degradation by the three enzymes reveal no effect for 

lignin peroxidase and protease alcalase, with a 91% ± 1% and 90% ± 2% turbidity removal rate, 

espe ti el .àFo àαàa laseàho e e ,àtheà e o alàofàtu idit à à oagulatio -flocculation was 

edu edàtoà %à±à %.àTheàαàa laseàa tàupo àα-glycosidic bonds and hydrolyze these bonds 

toàp odu eàα-anomeric mono- or oligosaccharides (Van der Maarel et al., 2002). 

These results demonstrate that macromolecules containing glucose are involved in the 

flocculation process under alkaline conditions. Among such polymers, we tested starch (as 

previously indicated by Lamghari et al., 1998 in cactus). Starch is a mixture of amylose and 

a lope ti à >à , àDa .àTheàglu oseàu itsàa eàli kedà àαà - à o dsàa dàαà -6) bonds, 

which are responsible for ramifications in the molecular structure. Amylose is slightly 

branched, whereas amylopectin is a branched molecule with long branches every 24 to 30 

glu oseàu itsà iaàαà -6) bonds. 

The ratio of amylose to amylopectin depends on the botanical source of the starch. Starch 

isolation has proven to be best at pH 10 (Lumdubwong et al., 2000). We also tested another 

s theti àglu osidi àpol e :àaàde t a àfo edà àglu oseàu itsàli kedà àαà -6) bonds but 
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with no branching. Next, we tested a combination of quercetin, starch extracted from 

potatoes and dextran (gray bars in Fig. 6). 

Fig. 6: Comparison of turbidity removal rates after the coagulation-flocculation process with 

a combination of quercetin and the precipitate > 10,000 Da or glucosidic macromolecules 

n = 2 

Results showed that the mix of quercetin and starch is better than the combination of 

quercetin and dextran, with a turbidity removal rate of 84% ± 2% and 46% ± 3%, respectively, 

compared to quercetin with the precipitate fraction > 10,000 Da (93% ± 2%). This same trend 

was observed when using both of them alone without quercetin, yielding 54% ± 2% and 42% 

± 1% for starch and dextran, respectively. The active glucosidic polymer must therefore be a 

branching polymer. The efficiency of starch or PP > 10,000 Da, in combination with quercetin, 

is very similar, and the lower efficiency with starch might be due to the nature of the molecules 

used in our experiments (extracted from potatoes). Starch is indeed found in cactus Opuntia 

ficus indica (Lamgnari et al., 1998), but the percentage of amylase and amylopectine and 

hence the percentage of branching, may differ from that of potatoes. The presence of 

hydrogen bonds between the carbohydrate oxygen atoms and the hydroxyl group of 

polyphenols, along with hydrophobic type interactions, could explain the interaction between 

quercetin and the glucosidic polymer (Mateus et al., 2004). 
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Table 3 lists the size distribution of colloids and flocs formed by CSM and all fractionated parts 

of cactus Opuntia ficus indica. These results serve to propose a model of the role of each active 

constituent in the coagulation-flocculation mechanism. 

Table 3: The size distribution of colloids and flocs formed after treatment, and the model of 

quercetin and starch in the coagulation-flocculation mechanism 

 

Table 3 shows that under optimal conditions (pH 10, 18 mg L-1 of quercetin or PP < 3,000 Da), 

an increasing particle size (from 0.15 µm to 10 µm) and 72% ± 1% turbidity removal after 

adding quercetin to the synthetic colloidal solution. Quercetin is thus acting as a coagulant 

that neutralizes colloids after the adsorption phenomenon. A flocculation by bridging was 

observed through the formation of large flocs between 100 and 200 µm after adding 17 mg L-

1 of branching starch or PP > 10,000 Da, which led to obtaining a high turbidity removal rate 

(84% ± 2% for potato starch and 93% ± 1% for PP). A solid effect increased the efficiency to 

96% ± 2% by forming more large flocs between 300 and 400 µm. 

III.4. Conclusion 

Quercetin and starch are the most active significant biochemical constituents in cactus 

Opuntia ficus indica, contributing synergistic effects to the coagulation-flocculation 

 

Samples Colloids 
Flocs formed by 

quercetin 

Flocs formed by the 

precipitate (PP) 

Flocs formed by 

CSM 

Size, in µm 0.05-0.15 1-10 100-200 300-400 

Mechanism 

model 
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mechanism. The effluent was a synthetic solution with colloidal particles from kaolin, and the 

optimal coagulation-flocculation conditions were set at: 35 mg L-1 (18 mg L-1 of quercetin and 

17 mg L-1 of starch), and an alkaline condition (pH 10). A model action was suggested, with 

quercetin promoting a colloidal material destabilization (coagulant) through anion exchanges 

and bridges; otherwise, the starch forms a large cross-linked polymeric network responsible 

for flocculation and settling. 
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IV. Conclusion 

L tudeàdesàp op i t sàflo ula tesàd Opuntia ficus indica réalisée sur un effluent synthétique 

contenant du kaolin et des substances humiques a été menée dans un premier temps avec 

l e se leàduà a tusà a uettes às h à à à°Càetà duitàe àpoud e.àLe meilleur abattement 

de la turbidité observé avec ce matériel est supérieur à 96 % ± 2% aux conditions optimales 

(pH = 10,0 et de 35 mg L-1 de matière solide).  Ces résultats confirment ceux montrés par Miller 

etàal.,à àetà)ha gàetàal.,à ,àpou àleàt aite e tàd u àefflue tàs th ti ueàp pa à à

base de kaolin et qui ont obtenu respectivement un abattement de la turbidité de 98 % et 93 

% pour une dose de 35 mg L-1 et 60 mg L-1.àL tudeàaà o fi à ueàlaà ajo it àdesà ati esà

actives responsables de la coagulation floculation, sont extraites au pH optimal de 

coagulation/floculation (pH = 10.0) et peuvent être isolées et concentrées par précipitation à 

pH 7 ; cet extrait concentré appelé « précipité » a un abattement de la turbidité (dans les 

mêmes conditions que précédemment) de 93 % ± 1 %. Le titrage acido-basique des groupes 

fonctionnels et la comparaison avec ceux identifiés par infrarouge ont permis de confirmer 

que les groupes phénols, hydroxyles des polysaccharides et amines (NH2), (qui ont des pKas 

espe tifsàd e i o à  ; 11 ; 12), sont responsables du phénomène de coagulation floculation 

du cactus. Les essais en Jar Test ont montré que le coagulant en poudre comme le précipité 

agisse tàselo àu à a is eàd adso ptio àetàpo tageàsu àlaà ha geà olloïdaleàdeàl efflue tà

s th ti ueàdeàkaoli ,àpuis ueà l effluent et toutes les préparations de cactus sont chargés 

gati e e t.à Pa à ailleu s,à laà diff e eà e a u eà e t eà l a atte e tà deà laà tu idit à deà

cactus en poudre et le « précipité »àestàdueàesse tielle e tà àl effetàduàsolideà a se tàda sàleà

précipité). 
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Le f a tio e e tàdeàl e t aitàal ali àd Opuntia ficus indica pa àult afilt atio àaà o t àd u eà

pa tà ueàlaàf a tio à< àDaàestà espo sa leàdeà %àdeàl a atte e tàdeàlaàtu idit ,à eà uiàaà

t à o fi àe à h o atag aphieàd e lusio àst i ueàpa àu eàf a tio àe t eà àetà àDa,à

spécifiquement retrouvée du « précipité ». Les dosages colorimétriques ont confirmé un 

enrichissement des tanins et surtout des flavonoïdes dans la fraction extraite en condition 

alcaline et dans le « précipité ». Le dosage des molécules présentes dans les différentes 

fractions par chromatog aphieàe àphaseài e seàaà o fi àlaàp se eàd u eà o e t atio à

beaucoup plus importante de la quercétine libre dans le précipité que dans les autres fractions 

d Opuntia ficus indica. Les essais en Jar Test ont révélé que la combinaison entre la quercétine 

et la fraction >10000 Da conduit au même abattement de la turbidité que le précipité isolé. 

U eàapp o heàe z ati ueàaà gale e tàpe isàdeàd dui eà ueàl effetà oagula t/flo ula tàdeà

l a ido àe à o i aiso àa e àlaà ue ti eàestàide ti ueà à eluiàduàp ipit à l αàa laseà uià

h d ol seà l a ido à i duisaità u eà di i utio à deà l a atte e t à Laà ue ti eà età l a ido à

ep se te tà do à lesà o stitua tsà io hi i uesà a tifsà d Opuntia ficus indica, et sont 

responsables du phénomène de coagulation floculation avec un effet de synergie. Le modèle 

d a tio àp opos àestàleàsui a t :à lesà olloïdesàso tàd sta ilis sàd a o dàpa àadso ptio àdeàlaà

ue ti eà età e suiteà l a ido à fo eà un réseau polymérique qui est responsable de la 

floculation en structurant le floc qui peut atteindre des tailles deàl o d eàdeà àµ .àLaàfigu eà

21 synthétise le modèle proposé.  

Une application du cactus sur des effluents réels sera présentée au chapitre 3. 
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Chapitre 2 : Coagulation floculation avec les margines : 

substances actives et mécanisme 
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I. Introduction 

Lesà a gi esà uià so tà lesà sidusà li uidesàdeà laàp odu tio àd huileàd oli es,à o stitue tàu à

problème environnemental important pour les pays producteurs. Les études montrent par 

ailleurs, des difficultés majeures pour établir des voies de conditionnement ou de valorisation. 

Les margines sont des effluents riches en polysaccharides, protéines et polyphénols et de 

nombreux auteurs ont montré que ces molécules pouvaient être réactives dans des processus 

de coagulation-floculation (Miller et al., 2008 ; Jeon et al., 2009 ; Fatombi et al., 2013). Nous 

a o sà ouluà oi às ilà taitàpossi leàdeà alo ise àlesà a gi esàda sàleàp o d àdeàt aite e tàdesà

eaux.  

Ce chapitre a plusieurs objectifs :à i à ifie à laà faisa ilit à d utilise à lesà a gi esà o eà u à

nouveau bioflo ula tà pou à leà o ditio e e tà d u eà eauà deà su fa eà ii à d te i e à lesà

conditions opératoires optimales et iii) identifier les constituants actifs responsables de la 

flo ulatio àafi àdeàfa ilite àlaà iseàe àœu e.à 

áfi à d attei d eà esà o je tifs,à lesà a gi esà o tà d a o dà t à d g aiss es.à E suiteà u eà

caractérisation de ce matériel brut séché a été réalisée, par des mesures physicochimiques 

(granulométrie, potentiel zêta) et par une recherche des groupes fonctionnels 

(spectrophotométrie infrarouge et ultra-violet (240, 280 nm). Ensuite un fractionnement a été 

réalisé par une solubilisation sélective du matériel brut à différentes valeurs du pH. Les 

différentes fractions sont ensuite testées comme biofloculant sur une eau synthétique 

o pos eàesse tielle e tàd a ideàhu i ueàetàdeàkaoli ite.àL tudeàdesàfa illesà io hi i uesà

responsables de la floculation a été réalisée par titrage acido-basique, dosage colorimétrique 

et par une approche enzymatique sélective de molécules possiblement actives. Ces analyses 

ont été réalisées sur les différentes fractions solubilisées aux différents pH et sur le matériel 

ut.à Pa à ailleu s,à u eà o i aiso à e t eà leà sulfateà d alu i iu à età u eà p pa atio à duà

at ielà issuà desà a gi esà aà t à tudi e,à afi à d alue à leà pote tielà desà a gines à se 

substituer aux coagulants chimiques. 
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II. Reuse of oli e ill aste ater as ioflo ula t for ater treat e t pro esses   

 Cette partie est restituée au format de la publication soumise au journal Chemosphere 

 

II.1 Introduction 

The literature reports a multitude of processes for water and wastewater treatment, including 

adsorption, membrane filtration, electrocoagulation and coagulation flocculation. In the latter 

case, chemical reagents destabilize the colloidal particles, leading to the formation of 

microfloc bonding together in a flocculation mechanism for the subsequent production of 

larger flakes, which tend to separate more easily. The coagulants and flocculants currently 

required for industrial water treatment, i.e. metal salts and/or synthetic polymers, may have 

several environmental consequences, namely: i) a possible increase in the metal 

concentration in water (with implications for human health); and ii) the production of large 

sludge volumes. For these reasons, alternative coagulants and flocculants have been 

considered for environmental applications. Biopolymers may be quite attractive since they are 

natural low-cost products, characterized by their environmentally-friendly behavior. 

Some of the reported bioflocculants, including biopolymers (starches, chitosan, alginates), 

have shown their potential in the flocculation process. The biochemical family extracted from 

plants can also be used; this family comprises: Polysaccharides from Ocimum basilicum 

(Shamsjenati et al., 2015), starches from rice (Abdel-Aal et al., 2006), proteins from Cocos 

nucifera and Moringa oleifera (Fatombi et al., 2013; Ndabigengesere et al., 1995; Boualaadjoul 

et al.,2018), polyphenols from cactus Opuntia ficus indica, Turkish acorn, and grape seed 

(Bouaouine et al., 2018; Ozacar et al., 2002; Jeon et al., 2009). Some polyphenols form 

complexes with macromolecules and especially with proteins via hydrogen bonds or 

hydrophobic interactions (Bruneton et al., 2009). Polyphenols have already been introduced 

in wastewater treatment as flocculants: Jeon et al. (2009) demonstrated that catechin 

(flavonoid) and tannic acid (tannin) were involved in the molecular flocculation mechanism. 

Olive mill wastewater (OMW) is a byproduct of the three-phase processes of olive oil 

extraction, with a global annual production of up to 8.4 million m3 of OMW (Roig et al., 2006). 

This black liquid is composed of the olive fruit vegetation water, the water used for washing 

and treatment, plus a portion of the olive pulp and residual oil (Scioli et al., 1997). OMW is a 
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foul-smelling acidic liquid composed of water (83-92%), organic matter (4-16%) and minerals 

(1-2%) (Perez et al., 1998). The organic load, as reflected in both the high biological oxygen 

demand (BOD) (up to 100 g L-1) and chemical oxygen demand (COD) (up to 200 g L-1), contains 

mostly sugars, polyphenols and fats (Hamdi et al., 1993). The use of OMW as organic compost 

without any treatment could cause a degradation of soil or water, due in particular to its 

phenolic constituents (antimicrobial activity) as well as to the low range of pH (4-5) (Elhajjouji 

et al., 2007). 

OMW contains a wide variety of compounds, such as polyphenol, polysaccharides, tannins 

and proteins (Michael et al., 2014), and therefore is potentially involved in the coagulation-

flocculation mechanism. According to the literature however, no information exists to date as 

regards the efficiency of OMW as a bioflocculant for water treatment. 

Gi e àthisà o te t,àtheào je ti esàofàtheàp ese tàstud àa eàth eefold:ài àhighlightàtheà apa ilitiesà

ofàOMWà ate ialsàasàa àalte ati eà toà he i alà oagula t/flo ula tà eage ts;à ii à e ha eà

u e tà k o ledgeà a outà theà ostà a ti eà o stitue tsà pote tiall à i ol edà i à aste ate à

t eat e t;àa dàiii àp oposeàaàuseài àtheàfieldàofà ate àt eat e t.àToàa hie eàtheseào je ti es,à

ate -solu leà he i alà o pou dsà ha eà ee à isolated.à Theseà ate ialsà e eà fi stà

ha a te izedà usi gà o e allà ph si o he i alà ethodsà zetaà pote tial,à olloidalà pa ti leà sizeà

dist i utio àa dàspe t os op .àTheàa ti eà ole uleàg oupsà e eàthe àdete i edà à ea sà

ofàa id- aseàtit atio ,àsele ti eàe z ati àt eat e tàa dà olo i et i àdosage.àTheàpote tialàofà

thisà ioflo ula tài àtheà ate àt eat e tàofà olloidalàsolutio sàhasà ee àstudiedà à o i i gà

OMWàa dàalu i u àsulfate. 

 

III. II.  Materials a d ethods 

IV.1. Bioflocculent preparation 

IV.1.1. Preparation of defatted oil mill waste materials 

Theàdefattedàoli eà illà aste ate à DOMW àusedàhe ei à asàe t a tedàf o àaà ode àse i-

oilà illài àFezà Mo o o ;à o eo e ,à oà he i alàadditi esà e eàusedàdu i gàp odu tio àofàthisà

oli eà oil.à Du i gà a à i itialà step,à theà lipidà esidualà asà e t a tedà f o à theà o e t atedà

suspe sio à ào ga i à sol e ts.à Theseà sol e tsà à Là / ,à / à hlo ofo /he a e à e eà
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the à i t odu edà i toà aà suspe sio à ofà OMWà à L à a dà shake à fo à à hou sà atà oo à

te pe atu e.àThisàstepà asà epeatedàsi àti esài ào de àtoàe su eà a i u à e o e àofàtheà

lipid.àTheàdefattedà ate ialà DOMW à asàsu se ue tl àd iedàatà °Càfo à àhou s,àf eeze-d iedà

a dàsto edàatà °C.àTheà olatileàd à eightà %VDW àe ualed:à %à±à %. 

IV.1.2. Water solubilization at various pH levels 

Toàisolateàitsàa ti eà o stitue ts,àtheàDOMWà ate ialà asàf a tio atedà asedào àitsàsolu ilit à

i à ate àa o di gàtoàpH.àThisàp o edu eà eliedào àtheà solu ilizatio àofà o pou dsà ate -

solu ilizedà ate ial,àW“M àf o à àgàofàDOMWà ate ialsài à à Làofàdeio izedà ate àatàt oà

disti tàpHà aluesà àa dà .àáfte àsti i gàfo à àh,àtheàsolu ilizedàDOMWà asài itiall àfilte edà

th oughàaà -μ àfi e glassàfilte à What a .àTheàfilte àpape à asà ashedàse e alàti esàusi gà

distilledà ate .àáàse o dàfilt atio àatà . àμ à elluloseàa etateà-àWhat a à asàpe fo edài à

o de àtoào tai àtheàW“Mà àa dàW“Mà à esults.àTheàfilt atesà e eàf eeze-d iedàa dàsto edàatà

°C.àNe t,àtheàW“Màsolutio àde i edàatàpHà=à à W“Mà à asàa idifiedàtoàpHà .àTheàsolu leà

e t a tà i à theà alkali eà solutio à p e ipitatedà outà ithà theà a idifi atio .à Theà p e ipitateà asà

e o e edà àfilt atio à . àμ ,àa dàtheàa ti eà ole ulesàisolatedài àtheàp e ipitateà e eà e-

solu ilizedài àaà asi à ediu à pHà àa dà a edà"p e ipitate"à PP .àThisàPPà asàalsoàf eeze-

d iedàa dàsto edàatà °C. 

IV.2. Physicochemical characterization of materials 

I ediatel àafte àp epa atio ,àtheàsolutio sàofàW“Mà àa dà àa dàDOMWàsolutio àu de e tà

°Càfo à àhou sàtoàdete i eàtheàd à eightà DW àofàtheà ate ial.àTheà olatileàd à eightà

o te tà VDW,àe p essedài àpe e tàofàDW à asào tai edà àheati gàatà °Càfo à àhou s. 

Theàa so a eà easu e e tà asàsetàatà à à ithàtheà ajo it àofào ga i à ole ulesà ei gà

a so ed àa dàatà à à a so ptio àofàa o ati àg oups à àshaki gà àgàofàd à eightài à àL;à

afte a ds,àaà . -µ àfilt atio à elluloseàa etate à asàpe fo edà efo eàtheà easu e e t. 

Theàzetaàpote tialà asàdete i edà àdiff a ti gàLEDàlase àlightà à W,à à àa dà à WàHe-

Ne,à . à àfo àaà lueàa dà edàlightàsou e,à espe ti el ,à ithàaàsizeà a geàf o à . à àtoà à

à Mal e àMaste à)etasize à àde i e .àTheàpHàofàDOMWào àW“Mà asàsetàatà a iousà

aluesà f o à àtoà à àshaki gà àgàofàsolidài à àLàfo à àhou s.àáà . -μ àfilt atio à elluloseà

a etate à asàpe fo edà efo eà o du ti gàtheàzetaà easu e e tsàofà olloidalàsuspe sio . 
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Theà Fou ie à t a sfo à i f a edà FTI‘ à spe t os op à a al sisà asà pe fo edào à theàDOMWà

ate ialsà àappl i gàa ài f a edàspe t o ete ào e àtheà a geàofà - à - .àTheàDOMWà

asàp epa edàu de àhighàp essu eà - à to s à i à theàp ese eàofàKB àpo de à KB à>à %à

á osào ga i s . 

Theàio iza leàfu tio sàofàDOMWào àW“Mà e eàde i edà a uall àusi gàa id- aseàtit atio .à

“olutio sà à L à o tai i gà àgàL- àofàsolidàatàdiffe e tàpHà aluesà e eàpla edàatàaà o sta tà

te pe atu eàofà °Càa dàadjustedàtoàaàpHà +/-à . à ài t odu tio àofàHClà àM .àTit atio sà e eà

pe fo edàu de àaà it oge àat osphe e.àTheàpHà asàdete tedà àaàpHà ete à GLPà àC‘I“ON à

e uippedà ithàaàC‘I“ONàCodigoàele t ode:à à pH:à - à±à . ,à oupledàtoàaà à±à . - Là

u etteà Hi s h a àEMàTe h olo àfilledà ithàNaOHà . àM . 

IV. . Colori etr  

Theà o te tàofà a iousà io ole ulesàofàtheàsolu ilizedàDOMWà asàdete i edà à ea sàofà

olo i et i àassa sàpe fo edà ithàaàspe t ophoto ete à Cadasà à“,àD .àLa ge .àTheà ai à

pa a ete sàa dà efe e esàofàtheà ethodsàusedàhe ei àa eàsu a izedài àTa leà . 
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Ta le àMai àpa a ete sàofàtheà io he i alà ua tifi atio à ethodsàusedàfo àtheàsolu ilizedà

defattedàoli eà illà asteà DOMW àà 

E tra t o te t Wa e le gth 

 

Cali ratio  ur e 

Co e tratio  

g.L-  

Reage t used Sta dard Refere e 

Protei s  -  Foli à eage t 

Coppe àsulfateà

. %à /  

Bo i eàal u i à

se u à %,à

sig a  

à*F olu detàal.,à

 

Phe ol  -  Foli à eage t Galli àa idsà

áld i h  

*F olu detàal.,à

 

Pol sa harides  -  Phe olà %à /  

“ulfu i àa idà % 

Glu ose à e aptu ,à

p ola o  

Du oisàetàal.à  

Uro i  a ids  -  “odiu à

tet a o ateà . à

M 

“ulfu i àa idà % 

Glu u o i àa idà

%,àáld i h  

Blu e k a tzàa dà

ás oeàHa se à

 

Total ta i s  -  Etha olà %,à

H d o hlo i àa idà

% 

Cate hi à %,à

“ig aàáld i h  

Bateà“ ithàetàal.à

 

**Total fla o oid  -  álCl à %à / à

á soluteàetha ol 

Cate hi à “ig aà

áld i h  

Ja ilaàHadjà“ale à

etàal.,à  

Total o de sed ta i   -  Va ili à %à / à

H d o hlo i àa idà

% 

Cate hi à %,à

“ig aàáld i h  

“u àetàal.à  

 

*F olu d’s ethod as applied to o e t olo i et i  dete tio  i te fe e e et ee  peptidi  li k f o  p otei  

a d phe ol g oup f o  p otei  a d hu i  a id i  o ple  at i  like iologi al sludge e ha ged pol phe ol 

sta da d hu i  a id  fo  galli  a id . 

**Total fla o oid h d ol zed ethod as the sa e ited  Ja ila Hadj “ale  et al., , a d  addi g 5 L of 

HCl %  a d heati g fo   hou s at 5°C. 

Basedào àtheàDOMWà ate ialà io ole ula à o te t,àp otei s,à a oh d atesà pol sa ha idesà

a dà u o i à a id à a dà pol phe olsà fla o oids,à ta i sà a dà lig i à e eà i estigated.àMo eà

spe ifi all ,àtheàtotalàta i s,àtotalàfla o oidsàa dà o de sedàta i sà e eà ua tified. 

Bio ole ula à o te tà isàe p essedào àtheà asisàofà theà eage tàusedàfo àtheàsta da dà u eà

ali atio ài à assàu itàofàe ui ale tàsta da dà eage tàpe à assàofàd à eightà DW àofàDOMWà

ate ial,àW“Mà ,àW“Mà àa dàPP. 

 



 

123 
 

IV. . Coagulatio  flo ulatio  e peri e t  

áàsolutio à asàp epa edài à ate à àaddi gàkaoli à àgàL- ,àhu i àa idà àgàL- à “ig aàáld i h à

a dà i e alàsaltsài ào de àtoà i i àaà atu alàsu fa eà ate .àThisàsolutio à asàdilutedàtoàa hie eà

aàdesi edàtu idit à et ee à àa dà à ephelo et i àtu idit àu itsà NTU .àTheàpHà alueà

e ualedà . à±à . ,àa dàtheàa so a eàpe fo edà ithàaàUV- isi leàspe t ophoto ete à UVà

àatà à à asà . à±à . .àTheàp epa edàsolutio à asà a edà"s theti à ate ". 

Theàde i eàusedàfo àtheseà oagulatio -flo ulatio àe pe i e tsà asà o posedàofàsi àsti edà

ea to sà VELPà“ ie tifi aàJTL ,àea hà o tai i gà àLàofàs theti à ate .àTheàfi stàstepàofàtheàja à

testà o sistedàofàsti i gàtheàsto kàsolutio àatà à otatio sàpe à i uteà p àfo à oughl à à

i à hileàtheàflo ula tà asàg aduall àaddedàtoàtheà ea to .àDu i gàtheàse o dàstep,àtheàspeedà

asà edu edàtoà à p àfo à à i .àTheàlastàstepàe tailedàsedi e tatio àofàtheàflo sàthatàhadà

fo edào e àaà -hou àpe iod.àTheà oagulatio -flo ulatio àeffi ie à asà easu edà à othà

tu idit àa dàa so a eàatàaà - à e o al.àTheà esidualàtu idit àofàsuspe dedàsolidsà asà

the à easu edàusi gàaàtu idi ete à Ha aàHIà àa dàe p essedài àNTU,ài àa o da eà

ithà theà sta da dà ephelo et i à ethod.à Theà a so a eà ofà solu leà su sta esà asà

easu edàatàaà a ele gthàofà à à á s ,à hi hàisà ha a te isti àofàa o ati àg oupsàf o à

hu i à su sta es.à Theà tu idit ,à o àá s à e o alà ate,à asà al ulatedà ithà theà follo i gà

fo ula �� �  %= Initial Turb or abs of the synthetc solution − Residual Turb or abs after treatmentInitial Turb or abs of the synthetic solution  

e   

Theàsu stitutio àofàalu i u àsulfate,àál à “O à á“ à p ola o à àPPài à ate àt eat e tà asà

fu the à i estigated.à á à i itialà t eat e tà ithà PPà atà pHà à asà o du tedà efo eà theà

su se ue tàt eat e tà ithàá“àatàpHà ,àasàadjustedà àHCl. 

IV. . E z ati  treat e t 

To identify the active (macro) molecules in the DOMW material, hydrolytic enzymes were 

tested for the degradation of targeted compounds found in the DOMW: sugars-tannins and 

proteins by α amylase (Sigma Aldrich), cellulase (Alfa aesar), tyrosinase (Sigma Aldrich), and 

the protease alcalase from Bacillus licheniformis (Sigma Aldrich), respectively. Each enzyme 
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(1% (w/w)) was added to the PP (1.7 g/L, final volume: 10 mL). All samples were incubated for 

2 hours at different pH and temperature values, depending on the nature of each enzyme. 

Afterwards, the 10-mL preparation was added to 1 L of synthetic solution of kaolin containing 

65 mg of the DOMW precipitate (PP) and then tested in the coagulation-flocculation process 

by means of the Jar Test under optimal conditions. In order to compare these results, other 

controls were then performed under the same conditions. Control 1 represents the last test, 

except for the fact that enzymes were prepared alone without adding PP. Control 2 provided 

a confirmation of the coagulation-flocculation process by PP, except that this batch was 

incubated under the same conditions without adding any enzymes. 

V.àResults and discussion 

V.1. Coagulation flocculation effect 

 

  

Fig. 1 Effect of pH on the efficiency of the coagulation– flocculation process (fixed dose of 

100 mg of defatted olive mill waste (DOMW) material for 1 L of synthetic water). 

*n = 3 (independent assays) 

In the presence of DOMW, three ranges can be observed. Under an acidic condition (from pH 

3 to 6), turbidity removal rates do not differ significantly for synthetic water alone or in 

combination with DOMW, yet they do decrease with pH value from 64% to 15%; these results 

indicate the absence of any DOMW effect. In the second range, from pH 6 to 11, when DOMW 
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is present in solution, the turbidity removal rate reaches its top efficiency of 92% ± 2% at pH 

11. Lastly, from pH 11 to 12, removal remains nearly stable from 92% to 90% ± 1%. In the 

absence of DOMW, the turbidity of synthetic water is slightly reduced. It is also observed that 

the optimal coagulation-flocculation pH equals 11.0 while the minimum occurs at around 6. 

The first range is common to synthetic water without DOMW, and the mechanism is a 

coagulation with a reduction in the repulsive effect between colloidal particles in acidic media. 

Beyond pH=6, the active coagulation-flocculation phenomenon by DOMW is observed. 

The characteristics of water-solubilized material at both pH values 6 (WSM 6) and 11 (WSM 

11) are presented in Table 2. 

Table 2: Characteristics of WSM 6 and WSM 11 

 

pH of WSM 

 

Solubilization 

(RS/DOMW) 

(%DW)  

 

VDW % 

 

Abs210 nm for 1g 

dry weight 

 

Abs280 nm for 1g 

dry weight 

6.0 2.1 ± 0.1 30 ± 2 0.64 ± 0.01 0.13 ± 0.02 

11.0 2.7 ± 0.1 44 ± 1 0.94 ± 0.03 0.21 ± 0.01 

WSM: Water solubized material 

DW: Dry weight 

RS: Residual solid 

*n = 3 (independent assays) 

The solubilization of matter increases with pH from 2.1 to 2.7 (factor = 1.3), featuring an 

enrichment in organic matter (VDW increases from 30 ± 2 to 44 ± 1 for WSM 6 and WSM 11, 

respectively). This trend also pertains to the change in global organic matter of the WSM 

fraction: the absorbance at 210 and 280 nm increases with pH by a factor > 1.47 for the two 

wavelengths. At pH 11, WSM 11 contains more organic material than WSM 6 (increase of Abs 

210 nm), with an organic component slightly differentiated by the specific Abs 280 nm, which 

involves the presence of a conjugated bond. WSM 11 thus contains more molecules enriched 

in aromatic groups than WSM 6. 
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To better understand the optimal coagulation-flocculation reaction at pH 11, both the DOMW 

and colloidal charge in synthetic water are characterized by zeta potential at different pH 

values ranging from 3 to 12 (Fig. 2). 

 

Fig.2 Variation of zeta potential at different values of pH for 10 g L-1 of degreased oil mill 

waste (DOMW) material and synthetic water. 

 *n = 3 (independent assays) 

For DOMW, the evolution of zeta potential exhibits a gradual decrease, from -12 mV at pH 3 

to -39 mV at pH 12, as does the synthetic water, from -10 to -29 mV. Independent of pH value, 

the zeta potential remains negative at both levels, and the DOMW is likewise more negative 

than synthetic water. As such, clays and DOMW colloids do not function through a direct 

neutralization of particles in the synthetic water, but instead through a flocculation 

mechanism, especially an adsorption/bridging mechanism. The optimal activity of DOMW at 

pH = 11 in fact corresponds to: i) qualitative aspects as well as the nature of active molecules 

solubilized and transferred into solution (more molecules enriched in aromatic groups (Table 

2)); and perhaps ii) acquisition of the best active form at alkaline pH. To better grasp the 

influence of pH, DOMW solubilization was performed at two pH values, i.e. pH = 11, the 

maximum flocculation efficiency, and pH = 6, where flocculation appears to be minimized (Fig. 

1). Moreover, in order to isolate the specific active constituents of DOMW materials soluble 

at pH 11, the pH is adjusted afterwards to 6, for the formation of a precipitate (which means 

that at pH 6, component WSM 11 is inactive). The flocculant activity of the water-solubilized 

material at pH 6 (WSM 6), pH 11 (WSM 11) and the precipitate (PP) was investigated during 

the subsequent stage of this study. 

-40

-35

-30

-25

-20

-15

-10

-5

0

3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

Ze
ta

 P
o

te
n

ti
al

 (
m

V
)

pH

 DOMW  synthetic water



 

127 
 

Figure 3 exhibits the variation in turbidity removal by coagulation-flocculation with WSM 6, 

WSM 11 and PP at a process pH of 11.  

 

Fig. 3: Variation in turbidity removal at different doses (dry weight) of water-solubilized 

material WSM 6 and WSM 11 and precipitate (PP) by means of the coagulation-flocculation 

of synthetic water at pH 11 

*n = 3 (independent assays) 

It is observed that both PP and WSM 11 display nearly the same efficiency, with a turbidity 

reduction of: 82% ± 2%, yet with a lower dose for PP: 62.5 mg L-1 and 100 mg L-1, respectively. 

On the other hand, WSM 6 shows a weak efficiency of: 23% ± 1%, with a treatment rate of 125 

mg L-1. These results confirm that the active flocculant molecules have concentrated in the PP, 

compared to WSM 11 and WSM 6, and moreover prove that active flocculants are primarily 

solubilized at pH 11. 

V.2. Identification of functional groups 

FTIR has been carried out to identify the presence of functional groups on the DOMW (Fig. 4); 

the band detected between 3600 and 3700 cm-1 might correspond to "OH" stretching 

vibrations (Saikia et al., 2010). Peak absorption between 2800 and 3000 cm-1 is represented 
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by "CH2" and "C-H" (Elhajjouji et al., 2007; Droussi et al., 2009). The presence of "C=O" 

stretching in carboxyls, acids and ketones was confirmed by the peak at 1728 cm-1 (Elhajjouji 

et al., 2007). The vibrations of strips at 1580 and 1430 cm-1 confirm the presence of both "C=O" 

and phenol groups (Akerholm et al., 2003; M. Tatzber et al., 2007; Droussi et al., 2009), 

respectively. In addition, the peaks at 1100 and 710 cm-1 prove the presence of -COOH groups 

from aromatic proteins, secondary alcohols and polysaccharides (Thomas and Chittenden, 

1964; Elhajjouji et al., 2007; Droussi et al., 2009). The FTIR analysis has confirmed the 

detection of ionizable groups like hydroxyl and carboxyl. 

 

Fig.4 FTIR spectrum for 2.5 mg of defatted olive mill waste (DOMW) material 

Acid-base titrations of DOMW materials (Table 2) have led to detecting four acidic constants 

(pkas). pKa1 (2.5 ± 0.2) corresponds to the carboxyl group from free amino acids (Vcélakova et 

al., 2004). pKa2 (6.5 ± 0.3) is mainly correlated with -COOH from polysaccharides and 

secondary alcohols (Droussi et al., 2009). pKa3 (9.0 ± 0.4) may be associated with the phenol 

groups (Martin Ragnar et al., 2000) from either lignin (Herrero Martinez et al., 2005) or tannin, 

e.g. catechin (Tungjai et al., 2008). Lastly, pKa4 (11-12) could correspond to amino acids like 

tyrosine (Sjoholm et al., 1974) or else to free sugars, such as glucose, arabinose and fructose 

(John Wiley et al., 2012). 
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Table 3: pKas values for all defatted olive mill waste (DOMW) used as a raw material 

(DOMW), Water solubized material (WSM) at pH values of 6 and 11 and precipitate (PP). 

 

pKas 

 

DOMW 

(defatted olive mill 

waste) 

 

WSM 11 

 

WSM 6 

 

PP 

pKa1 2.5 ± 0.2    

pKa2 6.5 ± 0.3  6.5 ± 0.3  

pKa3 9,0 ± 0.4 9,0 ± 0.3  9,0 ± 0.4 

pKa4 12,0 ± 0.7 11.8 ± 0.4 11,0 ± 0.8 12,0 ± 0.5 

*n= 2 

According to the literature, a comparison between the results detected in FTIR bands and 

acidic constants of ionizable groups (Fig. 4 and Table 3) has revealed that pKa1, which 

corresponds to carboxyl groups (Vcélakova et al., 2004) as confirmed by the appearance of a 

peak at 1100 cm-1 (Bouatay et al., 2014), might possibly be associated with tryptophan. The 

presence of -COOH groups has already been proven (Droussi et al., 2009) by pKa2 and the band 

at 710 cm-1 (Thomas et al., 1964), which may be corroborated by the uronic acid 

(polysaccharides) (Elhajjouji et al., 2007). Furthermore, given its correlation with phenol 

groups, pKa3 (Droussi et al., 2009) has also been detected in FTIR by the stretching vibrations 

between 1430 and 1580 cm-1 (Tatzber et al., 2007); this presence may be pertain to the tannins 

and/or lignin. Lastly, pKa4, represented by -C=O groups (Elhajjouji et al., 2007; John Wiley et 

al., 2012) and having appeared in FTIR by the peak absorption at 1728 cm-1 (Moran et al., 

2008), could correspond to polysaccharides. 

The defatted olive mill waste (DOMW) material displays four acidic constants, whereas WSM 

6, WSM 11 and PP only present two pKas. pKa2, which represents uronic acids, is observed to 

be common between DOMW and WSM 6 materials (except for the fact that the removal 

efficiency of WSM 6 is only 23%). pKa3, which corresponds to phenol groups, and pKa4 may 

however align with sugars and proteins, with a commonality across the DOMW material, WSM 

11 and PP. From these observations, polyphenols, proteins and sugars are suspected to all be 

correlated with turbidity removal efficiency. 
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V.3. Identification of the biochemical class of molecule  

In order to identify the major constituents involved in the flocculation reaction, we have 

determined by means of colorimetric assays the main biochemical families, i.e. proteins, 

polysaccharides, uronic acid, phenol and tannins included in phenol family, for the defatted 

olive mill waste (DOMW) materials and the three preparations (WSM 6, WSM 11 and PP). 

Figure 5 presents two ratios of the same biochemical components: WSM 11 / WSM 6, and PP 

/ WSM 11. 

 

 

 

Fig. 5: Ratio (R) of the content of specific biochemical molecules between two solubilized defatted olive 

mill waste (DOMW) materials: the WSM 11/WSM 6 and PP/WSM 11 ratios 

 

*n = 3 (independent assays) 

 

Figure 5 shows that the ratio [WSM 11 / WSM 6] for protein and phenol nearly exceed 1. For 

tannin, the ratio [WSM 11 / WSM 6] is greater than 1 (1.33), and this same trend was observed 

with the ratios between PP and WSM 11 (1.55). The phenol/polyphenol family includes tannins 

and lignin, which indicates that tannins are especially solubilized at pH 11 and concentrated in 

PP, as compared to other biochemical families. These results confirm that phenol groups (see 

Table 2) and therefore tannins could be among the most active molecules in the flocculation 

process and soluble at pH 11. 
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In order to specify the biochemical group for tannins, which includes condensed tannins and 

flavonoids, the condensed tannins and total flavonoids for WSM 6, WSM 11 and PP were 

determined (Table 3). The increase in total tannin concentrations between WSM 6 and WSM 11 

(factor = 1.33) and between WSM 11 and PP (factor = 1.55) confirms the specific solubilization in 

alkaline pH and the concentration by precipitation, respectively. For condensed tannins, an 

increase was also found in concentrations between WSM 6 and WSM 11 (factor = 1.3) and 

between WSM 11 and PP (factor = 1.2). This same trend was also observed for total flavonoids, 

with a strong increase from WSM 6 to WSM 11 (factor > 1.3), hence an increase between WSM 

11 and PP (factor > 2.1). 

 

Table 4: Contents of specific polyphenols: total tannin, condensed tannin and flavonoids 

from solubilized defatted olive mill waste (DOMW),  

as determined by colorimetric methods 

Sample 
Tannins mg.g-1 of DW 

(Catechin Eq.) 

Condensed tannins, 

in mg.g-1, of DW 

(Catechin Eq.) 

Flavonoids (in mg.g-

1) of DW (Catechin 

Eq.) 

WSM6 30 ± 1 20 ± 2 12 ± 2 

WSM11 40 ± 1 26 ± 1 16 ± 3 

Precipitate (PP) 62 ± 1 31 ± 1 34 ± 2 

*n=3 

DW: dry weight 

These results reveal that the molecules responsible for the flocculation mechanism belong to 

flavonoids and/or condensed tannins. Other authors have demonstrated that polyphenols 

(Jeon et al., 2009), proteins (Ndabigenegesere et al., 1995) and polysaccharides (Miller et al., 

2008) represent the active molecules in grape seed, Moringa Oleifera and cactus Opuntia ficus 

indica, respectively. For these reasons, other tests are essential in confirming the potential of 

proteins and polysaccharides (according to the results in Table 4 and Fig. 5) to be the 

constituents responsible for the flocculation mechanism by DOMW. 

To complete the investigation of flocculent biochemical molecules present in PP, we 

processed this fraction with four hydrol ti àe z esà Ta leà :àαàa lase,à ellulase,àp oteaseà
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alcalase, and tyrosinase. If active molecules are being hydrolyzed, then the modified PP shows 

lower efficiency for the flocculation of synthetic water. To validate these results, two controls 

were performed: Control 1 (preparation with enzyme alone), and Control 2 (preparation 

without any enzymes, i.e. PP alone); the four Controls 1 and Controls 2 indicate a turbidity 

removal efficiency of: 15% ± 1% and 83% ± 1%, respectively. 

Flocculation results afte àdeg adatio à àe z esàsho à oàeffe tàfo àαàa laseàa dàp oteaseà

alcalase, with 79% ± 2% and 80% ± 3% turbidity removal rates, respectively. With cellulose 

however, turbidity removal by coagulation-flocculation was decreased to 60% ± 2% and to an 

even greater extent with tyrosinase: 24% ± 4%. These results demonstrate that enzymatic 

treatments are in agreement with colorimetric dosages (Fig. 5 and Table 4), FTIR and acid-base 

titrations (Fig. 4, Table 3), thus confirming that tannins (condensed tannins and/or flavonoids) 

and cellulose, present in DOMW materials (Hamdi et al., 1993), constitute the active groups 

responsible for the flocculation phenomenon by DOMW. Data from the literature confirm the 

efficiency of cellulose from cotton pulp in coagulation-flocculation (Song et al., 2010). These 

results thus suggest that tannin and/or flavonoid may act as a coagulant by destabilizing 

colloids (i.e. adsorption phenomenon): cationic sites (iron oxides, aluminum or calcium) may 

be present on the surface of clays due to synthetic water and allow for anion absorption 

(Huang et al., 1975; Xu et al., 1988). After coagulation, the cellulose interacts with polyphenol 

(Aldred et al., 2009) and may form a large cross-linked polymeric network responsible for 

flocculation by bridging. 

V.4. Highlighting step for water treatment 

Coagulation-flocculation reactions with DOMW material and PP (Figs. 1 and 3) are indicative 

of the potential for substituting chemical coagulants by DOMW. Additional research has been 

proposed to experiment on integrating the most active material of DOMW (PP) in a water 

treatment process, by means of substituting a portion of the metal salt (aluminum sulfate 

(AS)). 
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Fig. 6 Efficiency of aluminum sulfate (AS) (at pH 7) and the DOMW precipitate (PP) (at pH 11) 

in the coagulation flocculation process at different doses A. Variation of removal absorbance 

at 254 nm B. Variation in turbidity removal rate 

n=3 (independent assays) 
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Figures 6A and B show the variation of absorbance at 254 nm and turbidity removal rates, 

respectively, at different doses from 0 to 160 mg L-1. From Figure 6A, the best efficiency of AS 

was observed at 80 mg L-1, with 95% ± 2% removal absorbance, followed by a slight decrease 

to 70% ± 1% at 160 mg L-1. In parallel, the use of PP shows a decrease until -98% ± 1% at 160 

mg L-1. In contrast, Figure 6B suggests that the best turbidity removal rates with AS and PP are 

98% ± 1% and 83% ± 1%, with a treatment rate of 100 mg L-1 and 60 mg L-1, respectively. As 

shown in Figure 6, the efficiency of PP for turbidity removal is high yet still less than AS. The 

direct use of PP however is complicated by the location of colored compounds in the material, 

with an increase of approximately 50% in the absorbance of synthetic water. For this reason, 

we investigated the combination of PP with AS. Figures 7A and B present the variation in 

absorbance and turbidity removal for a combination of PP and AS at different mixture doses 

(maximum = 100 mg L-1), with the first treatment using PP at pH 11, followed by a treatment 

with AS at pH 7. Figure 7A shows that the substitution of 50% AS by PP generates an 

absorbance removal of 15% ± 1%. In Figure 7B, under the same conditions, a turbidity removal 

rate of 86% ± 1% was obtained, meaning that absorbance and turbidity removal improved 

after decreasing the AS substitution by PP. 
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Fig. 7 Treatment in combination with the coagulation flocculation process, by the precipitate 

(PP) at pH 11, followed by aluminum sulfate (AS) at pH 7 at a final mixture dose of 100 mg L-1 

-A) Variation in removal absorbance at 254 nm - B) Variation in turbidity removal rate 

n=3 (independent assays) 

These results demonstrate the possible substitution of AS by PP with respectively 53% ± 1% 

and 92% ± 1% for absorbance and turbidity removal, when 30% of AS is substituted by PP. 
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 In this case, if a color decrease in the effluent is not necessary, a substitution rate of 50% AS 

is indeed possible with turbidity and absorbance decreases of 86% and 15%, respectively. 

IV. Conclusion 

This study has demonstrated that olive mill wastewater (OMW) could be reused in wastewater 

treatment reliant on a flocculation process. A high turbidity removal rate of 92% ± 1% of 

synthetic water was obtained with the specific part of the material (PP), soluble under alkaline 

conditions, used as the flocculant at pH 11 and with a treatment rate of 100 mg L-1. Enzymatic 

treatment, colorimetric dosage, FTIR and acid-base titration all confirm that tannins and/or 

flavonoids and cellulose constitute the active groups responsible for the flocculation 

phenomenon. The isolated material (PP) does not allow for a direct use of the discoloration, 

but a combination of PP and AS (50/50) has been found to offer high efficiency, with 

respectively 15% ± 1% and 86% ± 1% of absorbance (254 nm) and turbidity removal. 
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V. Conclusion 

Cette étude alis eàsu àeauàs th ti ueà ep se tati eàd u eàeauàdeàsu fa e,àa confirmé la 

possibilité de valoriser les margines en les utilisant en tant que biofloculant. Les conditions 

optimales opératoires du matériel brut (margines dégraissées et lyophilisées) sont obtenues 

pour un pH de 11, et un taux de traitement de 100 mg L-1.ààL a atte e tàdeàtu idit ào te ueà

est de 92%. Par ailleurs, les résultats ont montré que la majorité des constituants actifs 

responsables de la coagulation floculation, sont solubilisés au pH optimal de floculation (pH = 

11,0) et une partie de la fraction solubilisée à pH = 11 précipite à pH 7. Le précipité a montré 

une activité floculante (abattement de la turbidité de 83 %) avec un taux de traitement réduit 

à 62,5 mg L-1.àLaàf a tio àsolu ilis eà àpHà àestà elleà uiàaà o t àl a atte e tàleàplusàfai le 

à% .àL a al seàdesàpote tielsàz taàaà o t à ueà uelà ueàsoitàlaàdoseàdesà a gi esà utesà

et quel que soit le pH, celui-ci est négatif. Le potentiel zêta de la phase colloïdale étant lui aussi 

fortement négatif, nous pouvons donc déduire que le mécanisme de coagulation/floculation 

o espo dà àl adso ptio àetàpo tageà flo ulatio .à  Cepe da t,àl utilisatio àduà at ielà utà

des margines ou de la fraction alcaline isolée par précipitation entraine une augmentation de 
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la concentration en composés colorés solu les.àLaà eut alisatio àdeàl efflue tàa e àHClà N à

ap sàt aite e tàpa àleàp ipit àetàl ajout sulfateàd alu i iu àaà o t àu eà du tio àdeàlaà

ouleu .à U eà asseà deà sulfateà d alu i iu à duiteà deà à %à pa à appo tà à u à t aite e tà

optimum sans bioflocula t,àpe etàu àa atte e tàdeàlaàtu idit àetàdeàl a so a eà à à à

de 86% et 15 % respectivement. 

Afin de déterminer les fonctions et molécules impliquées dans la floculation, nous avons tout 

d a o dàeffe tu àl a al seài f a ougeàsu àleà at ielà ut. Puis nous avons réalisé des titrages 

acido-basiques et dosages colorimétriques (protéines, polysaccharides, polyphénols (tanins et 

flavonoïdes)) sur les fractions solubilisées aux différents pH dont le précipité, ainsi que sur le 

at ielà ut.à L a al seà des matériaux par infrarouge et titrage acido-basique a montré 

l i pli atio à desà g oupe e tsà fo tio elsà ph ols,à a i es,à a o lesà età h d o lesà desà

polysaccharides dans le phénomène de floculation. Les dosages colorimétriques ont confirmé 

dans la fractio à p ipit e,à l e i hisse e tà e à ta i sà età su toutà e à fla o oïdesà età ta i sà

condensés. Par ailleurs, une approche enzymatique a montré que les tanins et la cellulose 

représentent les matières actives responsables de la floculation. Le mécanisme de floculation 

o espo d aità do à à deà l adso ptio à età po tageà pa à desà fla o oïdesà et/ouà desà ta i sà

condensés dans un premier temps, puis a une stabilisation des flocs par le polymère de 

cellulose. La figure 22 synthétise le modèle proposé. 

Figure 22 :àMod leàd action des constituants biochimiques des margines 

 



 

138 
 

 

 

 

 

 

Chapitre 3 : Applicatio  d’Opuntia ficus indica pour le 

traite e t d’efflue ts i dustriels 
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I. Introduction 

 

áp sàa oi à o t àda sàleà hapit eà àleàpou oi àflo ula tàd Opuntia ficus indica sur une eau 

deàsu fa eàs th ti ueà efflue tàs th ti ue à o pos eàdeàkaoli iteàetàd a idesàhu i ues,à

une étude de son activité coagulante/floculante sur des effluents industriels réels dont la 

charge est variable qualitativement et quantitativement reste indispensable. En effet il faut 

da sàu àp e ie àte psà alue àl effi a it àduà ioflo ule tà« en condition réelle », établir les 

o ditio sàopti alesàduàp o d à pH,àdose,àajoutà e tuelàd u à oagula tà talli ue .àDa sà

un deuxième temps, il faudrait analyser les mécanismes mis en jeu dans la coagulation 

flo ulatio à età ota e tà oi à s ilsà so tà ide ti uesà a e à eu à ta lisà a e à leà oupleà

a tus/efflue tàs th ti ue.àCeà hapit eàs o ie teàesse tielle e tàda sàlaà« partie procédé » 

sans analyse du mécanisme i pli u .à Laà p e i eà està o sa eà à laà iseà e à œu eà duà

t aite e tàd u àefflue tàdeàl i dust ieàte tileàd u eà o pag ieàdeàla ageàetàd la ageàdeàjea sà

à Fès au Maroc. Cet effluent est caractérisé par une forte valeur de la demande chimique en 

oxygène (DCO =1,26 g. L-1), un pH de 6,6, une turbidité initiale plutôt faible de 214 NTU 

i f ieu eà à elleàdeàl efflue tàs th ti ueàp de e tàutilis ,à àNTU ,àu eà olo atio à

bleue mesurée par absorbance à 290 nm et 675 nm à 1.9 et 0.8 respectivement et la présence 

de divers métaux, avec des concentrations élevées en fer et zinc (>0,3 mg. L–1). Cette étude 

p se teàu eà o pa aiso àdeàl effi a it àduàt aite e tàd u àefflue tàdeàl i dust ieàte tileàpa à

des réactifs chimiques les plus utilisés en coagulation floculation, tels que la chaux, le sulfate 

d alu i iu ,àleà hlo u eàfe i ueàetàu eàp pa atio àsi pleàd Opuntia ficus indica (séchage et 

broyage). Cette comparaison est établie sur les paramètres suivants : abattement de la 

turbidité, abattement de la couleur (absorbance à 290 nm et 675 nm) et de quelques éléments 

talli uesà Fe,à) àetàleà olu eàdeà ouesàg à àl issueàdeàlaà oagulatio àflo ulatio . 

Laà deu i eà pa tie,à està o sa eà à laà faisa ilit à d u à t aite e t d u à efflue tà deà li i iatà

provenant de la décharge publique contrôlée de la ville de Fès (Maroc) par coagulation 

flo ulatio à àl aideàd Opuntia Ficus indica. Cet effluent très chargé et composé de molécules 

organiques très stables est considéré comme difficile à traiter par voie biologique. Un 

t aite e tàph si o hi i ueàestàsou e tàp ati u àetàl utilisatio àd u eàp pa atio àsi pleà à

pa ti àd u eà essou eà g taleàdispo i leàestàu eàalte ati eà i t essa teà à l utilisatio àdeà

selsà talli ues.àL efflue tàest caractérisé par une turbidité initiale de 2053 NTU, une DCO de 
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5,4 g L-1,àu àpHàdeà , àetà laàp se eàd l e tsà talli uesàe à o e t atio à a ia leà deà

0.14 à 33.7 mg L-1 .àL effi a it àduàp o d àestà esu eàe àte esàd a atte e tàdeàlaàtu idit à

et volumes des boues générées afin de déterminer les conditions opératoires optimales. 

II. Comparative study between Moroccan cactus and chemicals coagulants 

for textile effluent treatment  

 

Ceàt a ailàaàfaitàl o jetàd u eàpu li atio àda sàJournal of Materials and Environmental 

Sciences, 8 (2017), 2687-2693. Laà estitutio àseàfe aàauàfo atàdeàl a ti le. 

 

II.1. Introduction 

 

The treatment of textile effluents has been the subject of several studies [1-2] and has 

revealed the need to treat or optimize the treatment of wastewater before discharge into the 

environment. The coagulation-flocculation process has exhibited great efficiency in 

eliminating pollution during the treatment of textile effluents [3-7]. Most of these studies 

agree in concluding that the optimization and adjustment of the effluent physicochemical 

parameters or of the coagulant treatment rate can lead to flocculation and efficient pollutant 

removal [8-10]. Many studies have been conducted to evaluate the efficiency of several 

coagulants in water treatment [11-12]. The most commonly used in wastewater treatment 

are the trivalent salts of iron (FeCl3, Fe2(SO4)3) and aluminum (Al2(SO4)3) [13-17]. When 

applying coagulation-flocculation treatment, a large amount of sludge may sometimes be 

generated. This factor must be taken into consideration when choosing the coagulant [18-19]. 

Furthermore, in order to minimize the toxic effects of chemical coagulants, more natural 

coagulants and flocculants have been introduced, such as chitosan [20-23], cactus [24-26], 

tannin and moringa oleifera[27]. In this context, a comparative study of the natural coagulant 

cactus with chemical coagulants such as (Lime, Ferric chloride3 and Aluminum sulfate 

Al2(SO4)3) was conducted. The coagulation-flocculation process efficiency for treating the 

effluent was evaluated in terms of turbidity, sludge production, metal contamination and 

color removal. 
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II.2. Materials and methods 

2.1. Characteristics of the effluent 

The treatment process was applied to the textile effluent from the MWH Company in Fez 

(Morocco), whose characteristics are given in table 1. 

Table 1.Textile effluent characteristics 

pH Turbidity 

(NTU) 

COD 

(mg L-1) 

Conductivity 

(ms/cm) 

Fe 

(mg L-1 l) 

Cr 

(mg L-1) 

Zn 

(mg L-1) 

Mn 

(mg L-1) 

Ni 

(mg L-1) 

Cu 

(mg L-1) 

6,45 214 1266 2,13 2,61 0,094 0,36 0,15 0,03 0,09 

 

2.2. Natural coagulant 

The cactus was harvested at a wild plantation near Fez (picture1). The cactus pads were 

washed and all thorns were removed and dried at 80°C. The material was ground and sieved 

to obtain a solid powder with a diameter of 0.5-1.00 mm. 

 

 

picture1: Moroccan Cactus 

II. 2.3. Procedure Jar-Test and analytical techniques 

Coagulation-flocculation tests were performed using a jar-test apparatus (Floculateur Velp) 

equipped with four stirred reactors (Flocculator Fisher 1198). Different concentrations of the 

selected coagulant were added to the effluent, using the optimal pH of the coagulant. The 

mixture was then quickly stirred at 200 rpm for 10 min. Thereafter, the speed was reduced to 

30 rpm for 30 min to facilitate floc formation. UV-Vis analyses were performed on a UV-visible 
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spectrophotometer (UV 2300), and metal elements in both the raw and treated textile effluent 

were analyzed by ICP (Inductively Coupled Plasma) after mineralization. 

II.3. Results and discussion 

II. 3.1. Coagulation-flocculation results 

The study of treating textile effluent by coagulation-flocculation using aluminum sulfate is 

illustrated in Figure 1a. It shows the evolution of the turbidity and the volume of the sludge 

produced as a function of the dose of the coagulant. These results show that the turbidity 

decreases with the increase of the aluminum sulfate. The optimal dose obtained has been 

estimated at 3 g L-1 with a turbidity of around 4 NTU and a removal efficiency of approximately 

98%. The amount of sludge produced after 2 h of settling was 360 mL/L. The effluent exhibits 

significant discoloration. 

 

Figure1a: Evolution of turbidity and sludge volume depending on the dose of Al2(SO4)3 

 

The study of treating effluent using a Ferric chloride is illustrated in Figure 1b. The optimal 

dose obtained has been estimated at 3,2 g L-1 with a turbidity of around 5 NTU and a removal 

efficiency of approximately 97%. The amount of sludge produced after 45 mn of settling was 

380 mL/L. 

0

50

100

150

200

250

300

350

400

0

50

100

150

200

250

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

S
lu

d
g

e
 v

o
lu

m
e
 (

m
l/

L
)

T
u

rb
id

it
y
 (
N

T
U

)

Aluminum sulfate dose (mg)

Turbidity

Sludge volume



 

143 
 

 

Figure 1b: Evolution of turbidity and sludge volume depending on the dose of FeCl3 

The study of treating effluent using a lime is illustrated in Figure 1c. The optimal dose obtained 

has been estimated at 1,3 g L-1 with a turbidity of around 17 NTU and a removal efficiency of 

approximately 93 %. This efficiency of removal of the turbidity remains lower than that 

obtained with ferric chloride and aluminum sulfate. On the other hand, decanting is done 

much faster in the case of lime. The amount of sludge produced after 30 min of settling was 

70 mL/L. 

 

Figure 1c: Evolution of turbidity and sludge volume depending on the dose of Ca(OH)2 
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The study of treating textile effluent by coagulation-flocculation using a cactus-based product 

is illustrated in Figure 1d. The optimal dose obtained (with an optimal pH of 10) has been 

estimated at 33 mg L-1 with a turbidity of around 4 NTU and a removal efficiency of 

approximately 96 %. The amount of sludge produced after five hours of settling was 3.3 ml/L. 

The sludge volume remained very low with significant discoloration of the effluent. 

 

Figure 1d: Evolution of turbidity and sludge volume depending on the dose of Cactus 

The cactus was compared with three chemical coagulants, including aluminum sulfate, ferric 

chloride and lime. Figure 2 shows the evolution of the parameters (turbidity, sludge volume 

production and settling time) of the treated effluent depending on coagulant type. These 

results demonstrate that the ratio between the amount of sludge produced and the removal 

of turbidity is basically the same for both the ferric chloride and aluminum sulfate coagulants. 

As regards the lime coagulant, the sludge volume decreases yet it exerts less of an effect on 

turbidity than FeCl3 and Al2 (SO4)3.  
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Figure 3: UV-vis absorbance spectra of the raw effluent and treated with cactus 

The raw effluent spectrum shows two broad bands located at wavelengths 290 nm and 675 

nm; these absorbance bands decrease with the amount of coagulant. They disappear 

altogether in the presence of the optimal cactus concentration. 

3.3. Heavy metals analysis 

The results of heavy metals analysis in both raw effluent and effluent treated with cactus 

flocculants and aluminum sulfate are displayed in Table 2.  

Table 2: Concentrations of metallic elements in the raw effluent and treated 

Metals mg L-1      Fe  Cr  Zn  Mn  Ni  Cu  

Raw effluent     2,61 0,094 0,36 0,15 0,03 0,09 

Effluent 
treated 

with Al2(SO4)3 

    0,53 0,017 0,13 0,07 0,02 0,02 

Effluent 
treated 

with Cactus 

    0,32 0,008 0,03 0,06 0,02 0,009 

 

Several metallic elements were present in the effluent. Fe being the most prevalent, followed 

by Zn, Mn and Cr. Treatment of the effluent by coagulation showed that aluminum Sulfate is 

most suitable for the elimination of Cr with an elimination rate of 83%. Fe and Zn are 
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eliminated with percentages of 72 % and 63 %. Furthermore, cactus is in particular very 

suitable for removing copper, chromium and zinc. The metal reduction percentage actually 

exceeded 92 %. 

II. 4 Conclusion 

In this study, the treatment of a textile effluent by a coagulation-flocculation process has been 

evaluated. The present work concerns a comparative study of the cactus with chemical 

coagulants. The coagulation-flocculation process efficiency was assessed in terms of turbidity, 

sludge production, metal pollution, absorbance and color removal. Results obtained show that 

the optimal dose for aluminum sulfate is estimated at 3 g L-1 with a removal rate of 98 % in 

turbidity. The lime allows a turbidity elimination of 93 % for an optimal dose of 1.3 g L-1 and 

seems to be more suitable for the treatment of the effluent studied with a low sludge 

production (70 mL/L for 30 min of settling). Ferric chloride gives 97 % turbidity elimination and 

produces slightly the same amount of settled sludge as aluminum sulfate (380m L/L). Use of 

the cactus exhibited a very significant effect on turbidity removal (96%) and reduced sludge 

production (3.3 ml/L) compared to previous coagulants.  

Analysis of the heavy metals showed that aluminum sulfate is particularly suitable for the 

removal of Cr, Fe and Zn respectively, while for the cactus, the metal reduction percentage 

exceeded 92 %, especially as regards copper, chromium and zinc. 

A comparative study of the cactus with chemical coagulants indicates that the cactus may be 

used in small quantities with low sludge production. In addition, cactus is non-polluting and 

biodegradable flocculant. 

 

III. Utilisatio  d’Opuntia ficus indica avec des effluents fortement 

chargés (lixiviat) 

III.1. Introduction 

L'implantation de décharges dans des sites non appropriés ou non aménagés spécifiquement 

à cet effet accentue le risque de contamination des eaux de surface et souterraines [13-16], 

et par conséquent celui sur la santé humaine [1-3]. Suite à une évolution bio-physico-chimique 

des déchets entassés et à l'action de la pluie, un jus appelé lixiviat est généré. Cet effluent 

constitue une source potentielle de pollution pour l'environnement avec une charge carbonée 

très forte contenant de nombreux composés solubles organiques et métalliques. De manière 
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plus générale, le problème de la gestion des déchets est quotidien et planétaire et la situation 

est dramatique dans les pays en développement [4-6] et notamment au Maroc [7-9]. La 

décharge publique contrôlée de Fès reçoit plus de 1000 tonnes par jour de déchets de toute 

nature. Le lixiviat peut contenir beaucoup de matières organiques biodégradables mais aussi 

rapidement de la matière réfractaire à la biodégradation constituées dans la majeure partie 

par des molécules associées à des substances humiques, « des substances humiques like » 

[ ].à Ilà o tie tà gale e tà deà l azoteà a o ia al,à desà l e tsà talli ues,à desà

organochlorés et des sels inorganiques [11-12]. La coagulation-floculation est un procédé qui 

a montré une grande efficacité de l'élimination de la pollution dans le traitement des effluents 

[17-18]. Ce processus peut être appliqué directement sur les lixiviats pour éliminer la charge 

colloïdale et de la matière organique dissoute sans être affectée par la toxicité des lixiviats 

[19]. Au cours des dernières années, un large éventail d'expériences en laboratoire ou à 

l'échelle pilote a été menée pour évaluer l'efficacité de plusieurs coagulants [20-22]. Les 

rendements observés lors du traitement des lixiviats par des sels métalliques est souvent 

faible, de plus les boues générées sont polluées (Amokrane et al., 1994 ; Ishak et al., 2017 ; 

Smaoui et al., 2018 ; Zolfaghari et al., 2018). Les biofloculants ont montré leur potentiel pour 

di e sàt pesàd effluents (Freitas et al., 2018), surtout pour les lixiviats (Zouboulis et al., 2004 ; 

Renou et al., 2008). 

D ap sàlesà sultatsào te usàpa àYi àetàal.,à ,àOpuntia ficus indica,àpeutàs a e àu à o à

flo ula tàpou à eàt peàd efflue t.àPou à etteà tude,ànous avons limité le suivi à la turbidité de 

l efflue tà età auà olu eà deà oueà p oduità pou à leà a tusà età desà oagula tsà talli uesà

classiques. 

III.2.  Matériels et méthodes 

Le cactus utilisé dans cette étude a été récolté dans une implantation sauvage à Fès (Maroc). 

Les épines ont été retirées,àpuisàlesà ladodesàso tàla sàpa àdeàl eauàult apu eàetàs h sà à à

°C. Le matériau a été broyé par un broyeur domestique et enfin tamisé pour obtenir une 

poudre de cactus de diamètre entre 0.5 et 1 mm. 

Les échantillons de lixiviat ont été prélevés au niveau de la décharge publique contrôlée de la 

illeàdeàF sà i pla t eàda sà laà o u eàd áï àBedaàsu à laà outeàdeà“idiàha aze à àe i o à

11km du centre de Fès. Les caractéristiques du lixiviat sont données dans le tableau 16 ci-

dessous : 
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Tableau 16 : Caractéristiques de lixiviat de la décharge contrôlée de la ville de Fès 

pH 
Turbidité 

(NTU) 

DCO 

(mg L-1) 

Conductivité 

(ms/cm) 

Fe 

(mg L-1 l) 

Zn 

(mg L-1) 

 

DCO/DBO5 

7.7 2053 5400 24.6 33.7 4.7 3.2 

 

Selon le rapport DCO/DBO5 qui égale 3,2; les lixiviats se trouvent chargés en matières 

organiques peu biodégradables et en éléments métalliques (fer :33.7 mg L-1). Par ailleurs la 

turbidité, la DCO et la conductivité marquent des valeurs très élevées. 

Pour chaque coagulant/floculant, les paramètres retenus sont établis après optimisation de la 

dose et du pH optimal pour le procédé qui est défini par le meilleur abattement de turbidité. 

III.2. Résultats et discussion 

Une comparaison de traitement entre les coagulants chimiques et le cactus, en termes 

d a atte e tàdeàlaàtu idit ,àduàtau àdeàt aite e tàopti al,àduàpHàetàduà olu eàdesà ouesà

est représentée sur la figure 23. 

 

 Figure 23 :àCo pa aiso àdeàl effi a it àdeàt aite e tàe àfo tio àduàt peàdeà oagula t 

Le rapport abattement/taux de traitement est présenté dans le tableau 17. Le meilleur rapport 

o espo dàauà a tus,à sui iàpa à leà sulfateàd alu i iu ,à leà hlo u eà fe i ueàetà laà hau .à Le 
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meilleur rapport abattement/volume des boues (tableau 16), correspond aussi au cactus, suivi 

pa àlaà hau ,àleà hlo u eàfe i ueàetàleàsulfateàd alu i iu .àLeà a tusàp oduità oi sàdeà ouesà

pa à appo tàau àaut esà oagula tsà a àilà appo teàpasàdeà ha geà olloïdaleàsuppl e tai e.à

Cependant cette absence de phénomène de coagulation par neutralisation colloïdale conduit 

àu à e de e tà ette e tà i f ieu àduàt aite e t.àL ajuste e tàdeàpHàlo sàdeàl utilisatio à

d Opuntia ficus indica aà t à alis à à laà soudeà afi à deà o se e à ueà leà a is eà deà

floculation. Ce faible rendement pourra être facilement compensé par une régulation du pH 

à laà hau à uiàp oduitàu eàfo teà oagulatio àetàflo ulatio àa e àlaàpossi leàfo atio àd u eà

fraction insoluble et colloïdale de précipités calciques : hydroxyapatite (Liu et al., 2001). 

  

Tableau 17 : Comparaison des abattements de traitement en fonction du taux de traitement 

et du volume des boues. 

Rapport Chaux 
Sulfate 

d alu i iu  

Chlorure 

ferrique 
Cactus 

Abattement/taux de 

traitement  

%/ (mg L-1)) 

9.7 19.5 17.4 21.4 

Abattement/volume 

des boues %/ (mg L-1) 
1.4 0.6 1,0 1.7 

 

IV. Conclusion 

L tudeà deà faisa ilit à duà t aite e tà deà deu à efflue tsà deà atu eà età deà o positio à t sà

différente par Opuntia ficus indica séché et broyé a montré une bonne efficacité de traitement 

pour des valeurs de pH basique dans les deux cas. Le tableau 18 synthétise les différentes 

conditions obtenues pour le traitement optimum de ces deux effluents. 
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Tableau 18 : Bilan du traitement des effluents par le cactus en poudre 

Floculant 
Type de 

l’efflue t 

pH 

optimal 

Dose optimale 

en mg L-1 

Abattement de la 

turbidité en % 

Opuntia ficus indica 

en poudre 

Textile 10 33 98 

Lixiviat 10 2000 42 

 

 Les deux effluents (textile et lixiviat) ont la même valeur du pH optimal de 10.0 comme 

o te ueàpou àleàt aite e tàdeàl eauàdeàsu fa eàs th ti ue.àPa à o t e,àlesàdosesàopti alesà

varient entre 33 mg L-1 et 2 g L-1, cette variation dépend essentiellement de la charge polluante 

etàdeà laà tu idit à i itialeàdeà l efflue tà à t aite .à Lesà a is esàdeà oagulatio -floculation 

d Opuntia ficus indica d pe de tà aussià desà o stitua tsà deà l efflue tà i itialà uià peu e tà

intervenir dans le mécanisme de coagulation entre des colloïdes présents ou introduits 

(effluent synthétique) ou dans la floculation par la présence de macromolécules solubles 

(lixiviat et effluent de textile). 

Fi ale e t,à l tudeà o pa ati eà e t eà eà oagula tà atu elà età lesà oagula tsà hi i uesà aà

montré une très bonne compétitivité avec un fort pouvoir de floculation pour le cactus qui 

peutà t eà utilis à da sà leà t aite e tà desà efflue tsà deà l i dust ieà te tileà ouà deà li i iatsà deà

décharges avec de faibles quantités par rapport aux sels métalliques, tout en produisant un 

i i u àdeà oueàe àplusàd t eàu à oagula tà o àpollua t,à o àto i ueàetà iod g ada le. 

LeàpHàopti alà deà t aite e tà , à ep se teàu à i o ie t,à aisà laà o i aiso àd u à

traitement par Opuntia ficus indica avec un ajustement du pH à la chaux peut être une solution 

adéquate et présenterait deux avantages :  

- á lio e àl effi a it àduàt aite e tà 

- Former des boues plus denses 
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L o je tifàp i ipalàdeà etteà tude,àaà t àd isole àetàide tifie àlesàp i ipau à o stitua tsà

actifs responsables du phénomène de coagulation floculation par Opuntia ficus indica, ainsi 

que de proposer un od leàg alàdeà a tio àafi àdeàp opose àu eà iseàe àœu eàdeàsesà

p op i t sàflo ula tesàetàopti ise àso àusageàe àt aite e tàdesàeau .àIlàs agità gale e tàdeà

alo ise à u à d hetà li uide,à lesà a gi esà età d app ie à saà a ti it à pou à leà t aite e tà

d effluents par coagulation floculation. Comme pour le cactus, les familles biochimiques 

responsables de la floculation ont été identifiées. 

áà l issueà deà ot eà tudeà su à esà deu à at iau à iosou s,à ousà pou o sà p opose à u eà

thodologieàafi àd alue à leàpote tielàdeà g tau à soupço sàd t eàdesà ioflo ula ts.à

Ainsi, nous proposons une démarche physico-chimique et biochimique,à as eàsu àl tudeàdeà

laà oagulatio àflo ulatio àd u eàeauàus eàs th ti ueàpa àdesà at iau à iosou sà figure 

24). 
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Figure 24 : Démarche des analyses physico-chimiques et biochimiques de détermination des 

conditions opératoires optimales et mode de fonctionnement des matières actives 

identifiées 

- Préparation du coagulant : La préparation du matériel solide passeàd a o dàpa àu eà

étapeàdeàs hageà à à°C,àsui iàd u à o age,àsi le matériel est graisseux, une étape de 

d shuilageàetàd g aissageàa e àdesàsol a tsào ga i uesà hlo ofo eàetàl he a e àestà

réalisé en amont de la préparation. 
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- Réactions de coagulation floculation : cette étape reste indispensable, afin de i)) juger 

le potentiel de floculation de la ressource végétale soupçonnée sur un effluent 

synthétique représentant une eau de surface et ii) de déterminer les conditions 

optimales de la réaction (taux de traitement, pH). 

Les conditions optimales sont déterminées par une série de test en coagulation floculation 

a iatio àduàpHàetàduàtau àdeàt aite e t .àL effi a it àduàp o d àd pe dàesse tielle e tàdeà

laàdesti atio àe isag eàd eau àt ait esàetàdeàlaà gle e tatio . 

1) Extraction et purification des matières actives : 

L isole e tàetàlaàpu ifi atio àdesà o stitua tsà espo sa lesàdeàlaàflo ulatio àpasse tàpa  : 

- u eà tapeà d e t a tio à a ueuseà au à diff e tesà aleu sà deà pHà età ota e tà à laà

valeur de pH ou la floculation est optimale. 

- La détermination deàl effi a it àduàt aite e tàdesàf a tio sàe t aitesàpa àune méthode 

jar test, 

- la précipitation de la fraction spécifiquement soluble en milieu alcalin avec la 

neutralisation du pH 

- u eà o pa aiso àdeàl effi a it àduàt aite e tàduà at iel brut et des fractions isolées 

par une méthode jar test aux conditions optimales, 

 

2) Détermination des mécanismes physicochimiques : 

La détermination mécanistique nécessite : 

un suivi de la variation du potentiel zêta en fonction de pH pour la préparation à base de la 

essou eà g tale,àai sià ueàpou à l efflue tà à t aite àafi àdeàdiff e ie àu à a is eàdeà

neutralisation des colloïdes de charge contraire (coagulation) ou comme dans notre étude la 

totalité des colloïdes chargés négativement qui implique un mécanisme de floculation par 

adsorption et pontage.  

3) Détermination des groupes fonctionnels et matières actives : 

L ide tifi atio à desà ati esà a ti esà passeà pa  une comparaison des groupes fonctionnels 

identifiés par un titrage acido-basique (pKas) du matériel brut ou des extraits.  Le pKa commun 
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aux fractions qui ont montré la meilleure réactivité représente le ou les groupe(s) 

fonctionnel(s) actif(s)  

i) La détermination des familles biochimiques par dosage colorimétrique permet 

d affi e àlaà e he he.à 

ii) La te eu àe à io ol ulesàdesàdiff e tesàf a tio sàetàdeàl e t aità utàestàd te i eà

par dosages des protéines, des glucides (polysaccharides et acide uronique) et des 

pol ph olsà fla o oïdes,àta i sàetàlig i e .àL e i hisse e tàdeàlaàf a tio àopti aleà

en une ou plusieurs biomolécules comparées aux autres fractions, permet 

l ide tifi atio àdesàfa illesà io hi i ues. 

iii) Laà o pa aiso àe t eàdesàpKaàa e àlesà ol ulesà io hi i uesàpe etàd ide tifie àlaà

famille biochimique impliquée.  

iv) La destruction partielle ou totale des familles biochimique soupçonnées par voie 

e z ati ueàpe etàdeà o fi e à l ide tifi atio àdesà fa illesà ol ulai esàa ti es.à

Ainsi, des enzymes hydrolytiques sont utilisées pour la dégradation de composés 

ciblés de la fraction active isolée: sucres ; tanins et protéines par les enzymes 

espe tifs,àαàa lase,à ellulaseà;àt osi ase,àetàp ot ase.àLesàp pa atio sà o te a tà

l e z eà età leà su st atà so tà i u es 2 heures à différentes valeurs de pH et de 

température en fonction de la nature de chaque enzyme. Ensuite, la préparation 

hydrolysée est ajoutée à 1 L de solution synthétique et utilisée pour des expériences 

de coagulation-floculation. 

La préparation hydrolysée par voie enzymatique qui conduit à la diminution partielle ou totale 

deàl a tivité coagulante contenait la molécule active. 

Finalement, une comparaison entre le ou les groupe(s) fonctionnel(s) proposé(s) la ou les 

molécule(s) biochimique(s) identifiée(s) par dosage colorimétrique et la ou les molécule(s) 

active(s) détruites par voie enzymatique conduit à une identification précise confirmation des 

constituants actifs de la ressource végétale. 

 Conditions opératoires 

L effi a it àdeàt aite e tàdeàdiff e tsàefflue tsàpa àleà a tusàetàlesà a gi esàsont présentées 

dans le tableau 19. 
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Tableau 19 : Bilan de traitement en coagulation floculation des différents effluents par 

Opuntia ficus indica et un extrait de margines. 

Floculant T pe d’efflue t 
pH 

optimal 

Dose 

optimale 

en mg L-1 

Abattement 

de la turbidité 

en % 

Abatteme

nt/dose 

(% / mg) 

Mécanisme 

proposé 

Matière 

active 

Opuntia ficus 

indica en 

poudre 

Synthétique Ac. 

Humique/ 

kaolinite 

10 35 96 2.74 
Adsorption et 

pontage 

Tanins et 

amidon 

Textile 10 33 98 2.9 

Adsorption et 

pontage ; 

Floculation par 

entrainement 

Lixiviat 10 2000 42 0.02 Non déterminé 

Précipité 

d Opuntia ficus 

indica 

Synthétique de 

kaolin 
10 35 93 2.65 

Adsorption et 

pontage 

Margines brutes 
Synthétique de 

kaolin 
11 100 92 0.92 

Adsorption et 

pontage 

Tanins et 

cellulose Précipité des 

margines 

Synthétique de 

kaolin 
11 62.5 83 1.3 

 

La comparaison des conditions opératoires optimisées pour les préparations du cactus et des 

margines à partir des matériaux bruts, a montré une efficacité en coagulation floculation avec 

des conditions alcalines (pH 10 et 11 respectivement). Le taux de traitement optimum varie 

entre 33 mg L-1 et 2 g L-1 pour les différents effluents. 

Pou àu àefflue tàs th ti ue,à ep se ta tàu eàeauàdeàsu fa e,àlaà aleu àdeàl a atte e tàdeà

laàtu idit àpou à à gàdeà at ielà utàd Opuntia ficus indica en poudre ou de margines brutes 

dégraissées est de 2,74 et 0,92, respectivement. De même, les préparations (extraites en 

mileu alcalin) de cactus et de margine ont montré une modification de ce facteur de (2,65 et 

1,3 respectivement). Laàdiff e eàd effi a it à ele eàe t eàlesàdeu à at iau à o t eà ueà

le cactus est plus concentré en matières actives. Par ailleurs, la légère diminution du facteur 

d effi a it àe t eàleà a tusà utàetàlaàf a tio àe t aiteàpeutà t eàe pli u eàpa àu àeffet additif 
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partiellement expliquer la différence du taux de traitement observée aux conditions optimales 

de traitement par les matériaux bruts. Cette variation est aussi probablement liée à la 

différence de qualité des sucres responsables de la floculation dans les deux matériaux. 

La comparaison des pourcentages massique des sucres, protéines et tanins présents d u eà

part da sà lesà at iau à utsà selo à laà litt atu e àetàd aut eàpa t dans les extraits alcalins 

concentrés (nos travaux) montre notamment un enrichissement en tanins (>53 fois) et (>15 

fois) dans la fraction alcaline par rapport aux matériaux bruts de cactus et des margines 

espe ti e e t.à Lesà ta i sà o tà laà p op i t à d t eà desà o pos sà hydrosolubles à des pH 

élevés. Ces résultats confirment la contribution positive des tanins en coagulation floculation. 

Dans le cas des sucres et contrairement aux tanins, on note une diminution de la fraction 

alcaline par rapport aux matériaux bruts de cactus et des margines de (2,75 fois) et (>8 fois) 

respectivement. Cependant, qualitativement il faut signaler que dans le cas du concentré 

d e t ait alcalin, on est en présence de différents types de sucre responsables du phénomène 

de coagulation floculation et notamment pour une grande part d a ido àdans le cas du cactus 

et de cellulose pour les margines. En effet, la littérature montre que les olives ne contiennent 

p es ueàpasàd a ido ,àalo sà ueàleà a tusà o tie tàauta tàd a idon que de cellulose (tableau 

19)  

La cellulose associée aux extraits de margines est une molécule active dans la floculation. Or 

pou à leà a tusà aà pasà o t à u eà o t i ution de la cellulose à la floculation. En effet, 

l a ido à ep se teà u à eilleu à flo ula tà Tehà età al.,à à o pa à à laà elluloseà uià

demande des modifications de structure (greffage) ou de charges (fonctionnalisation). De par 

saà o fo atio ,à l a ido à amifiée) est plus réactif que la cellulose (linéaire). Comme le 

tableau 20 o t e,ào ào se eàt sàpeuàd a ido àda sàlesà a gi es,à eà uiàjustifieàlaàp se eà

deàl a ti it àflo ula teàdeàlaà elluloseàpa à appo tà àl a ido à« par defaut ». 
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Tableau 20 :àPou e tageàd a ido àetàdeà elluloseàda sàlesà ladodesàdeà a tusàetàda sàlesà

olives 

Composés 
Cladode de 

cactus 
Références Olives Références 

Amidon (%) 12 
Bhira et al., 

2012 
0.1 

Aissam et al., 
2003 

Cellulose (%) 15 
Bhira et al., 

2012 
5 

Aissam et al., 
2003 

 

Concernant les protéines, le cactus brut a montré un pourcentage massique équivalent à la 

fraction alcaline. Néanmoins, la fraction spécifiquement soluble en milieu alcalin des margines 

est enrichi en protéines par rapport aux margines brutes avec une augmentation de la 

solubilité des protéines aux pH alcalins (Goutefongea et al., 1971). 

 Mécanismes moléculaires mis en jeu 

Modèle envisagé 

L app o heàe z ati ueàetàleàdosageà olo i t i ueào tà o t à ueàlesàta i sà fla o oïdesà

et/ou tanins condensés) et les celluloses représentent les matières actives responsables de la 

floculation par les margines dégraissées. De même, les tests ont révélé que les tanins, (surtout 

lesà fla o oïdes àetà l a ido à so tà espo sa leàdeà laà flo ulatio àpa àOpuntia ficus indica. La 

figure 26 permet de mieux visualiser le mécanisme proposé. Les tanins (quercétine) peuvent 

déstabiliser les colloïdes par adsorption et pontage. 
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Figure 26 :à od leàd a tio àdesà o stitua tsà io hi i uesàa tifsàdesàdeu à at iau à:à

fo atio àd u àflo  

Laà elluloseà joueà leà eà ôleà ueà l a ido à C i ià età al.,à à età fo eà u seauà deà

polymères qui structure les flocs et facilitent la floculation (figure 26 .àD aut esà tudesàso tà

indispensables, afin de considérer une éventuelle synergie et interaction entre les polyphénols 

etàl a ido àouàlaà ellulose.à 

Interactions chimiques potentiellement mis en jeu 

La mesure du potentiel zêta a l à ueà lesà olloïdesà deà l efflue tà o eà desà solutio sà

floculantes utilisées dans cette étude, sont chargés négativement, ce qui justifie le mécanisme 

de floculation proposé. La quercétine (et les tannins) qui est ionisée en milieu très basique 

(pKaà≈à9) Ku ti àetàal.,à àpeutà ta li àlesàliaiso sàio i uesàa e àl l e tàálàdeàlaàkaoli ite.à

Cette interaction peut être une interaction ionique directe ou être lié à un échange anionique 

figure 28). D ap sà deà o eu à auteu sà G i à à l adso ptio à des anions se ferait 

esse tielle e tà pa à e pla e e tà desà h d o lesà d a giles.àWe à età al.,à  ; 1956) ont 

o t àu àa o dàe t eàlaà apa it àd ha gesàd a io sàetàlesàio sàál3+. 
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Figure 27 :à a iatio àdeàl a atte e tàdeàlaàtu idit àe àfo tio àdeàlaàdoseàdeàlaà ue ti eà à

pH 10 

Pa àailleu s,àl olutio àdeàl a atte e tàdeàlaàtu idit à o t eà u àpa ti àd u eàdoseàdeà à

mg L-1, la quercétine commence à déstabiliser les kaolinites La diminutio àdeà l a atte e tà

observée à partir de 40 mg L-1, peut être due à une saturation en quercétine (anionique) 

accentuant la charge négative des colloïdes recouverts et entrainant une restabilisation des 

flocs déjà structurés.  

 L a ido à ouà laà elluloseà peu e tà gale e tà s adso e à su à laà kaoli iteà pa à desà liaisons 

hydrogènes (figure 28) et contribuer à la structuration des flocs et à une floculation par 

pontage et entrainement. Faurie (2014) a montré que la présence des polysaccharides limite 

la formation des complexes tanins-p ot i esàselo àdeu à a is esàd i te a tio sàpossi les :  

- les polysaccharides chargés (poly-électrolytes) pourraient former des complexes 

tertiaires avec les agrégats tanins-protéines et favoriser ainsi la solubilité du complexe, 
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Figure 28 : Interactions chimiques mises en jeu en coagulation floculation entre quercétine, kaolinite et amidon ou cellulose
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- les polysaccharides présenteraient une plus grande affinité pour les tanins et 

pourraient encapsuler ces derniers et ainsi dissocier les complexes tanins-protéines, 

Da sà ot eà tudeà laà deu i eà h poth seà ousà pe età deà o fi e à l affi it à desà

polysaccharides pour les tanins.   

Peuàd tudesàdesà i te a tio sà ol ulai esàetàdesà liaisons entrant en jeu ont été réalisées. 

Mateusàetàal.,à àsugg e tàlaàp se eàdeàliaiso sàh d og esàe t eàlesàato esàd o g eà

des carbohydrates et le groupe hydroxyle des polyphénols, ainsi que des interactions de type 

hydrophobes. 

Ilàfautà ote à ueàlesàa idesàhu i uesài t oduitsàda sàlaà o positio àdeàl efflue tàs th ti ueà

contribuent à la structuration du floc par adsorption (non représenté). De la même façon, Le 

t aite e tà deà l efflue tà deà l i dust ieà te tileà pa à Opuntia ficus indica a montré une forte 

contribution de floculation par entrainement, cela est dû à la contribution des 

macromolécules des colorants présents qui par leur adsorption sur les flocs entrainent une 

forte structuration du floc.   

Perspectives : 

En perspective à eàt a ail,àl effi a it àdeà oagulatio àflo ulatio àdesàp pa atio sà à aseàdesà

margines sur des effluents réels présenterait une première étape. De plus, une étude des 

interactions entre les constituants responsables de la floculation permettrait de mieux 

comprendre les mécanistiques de fonctionnement.     
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Résumé :  

Les biofloculants sont une alternative durable aux sels métalliques et aux polymères de 

synthèse pour le traitement des eaux par coagulation floculation (CF). La littérature a surtout 

décrit les paramètres optimaux pour l’application des matériaux biosourcés en CF. En étudiant 

deux exemples, Opuntia ficus indica, connu pour ses propriétés coagulantes et les margines, 

un déchet peu valorisable issu de la trituration des olives, nous proposons une méthodologie 

pour déterminer la nature des molécules actives et appréhender le mécanisme de CF impliqué. 

L’expérimentation a été menée sur un effluent synthétique à base de kaolinite. Les conditions 

optimales de CF, ont été déterminées par la méthode classique du jar test couplée à de la 

zétamètrie et de la microscopie. Pour les margines, les conditions optimales sont obtenues 

pour un pH de 11 et une dose d’extrait de 62.5 mg L-1. La couleur des margines impose 

néanmoins l’utilisation de 50 mg L-1 de coagulant métallique (Al2 (SO4)3). Nous avons ensuite 

basé notre étude sur une approche comparative de différentes fractions hydrosolubles en 

fonction du pH, dans les deux cas les molécules actives ont montré une solubilité maximale 

au pH optimal de CF. La détermination des pKa, la réalisation de dosages colorimétriques 

(protéine, sucres, polyphénols, tanin) et l’analyse infrarouge du matériel brut a permis 

d’envisager les familles de molécules impliquées (dans les deux cas, les tanins / flavonoïdes 

et les sucres). Des expériences de CF effectuées après digestions enzymatiques permet de 

confirmer l’identification des molécules impliquées dans le mécanisme. Ainsi la CF se fait par 

adsorption et pontage pour les deux matériaux. La faisabilité du traitement d’eaux résiduaires 

(industrie textile, lixiviat de décharge) par des extraits d’Opuntia ficus indica a été validé. Les 

tanins/ flavonoïdes et particulièrement la quercétine pour le cactus, s’adsorbent sur les 

colloïdes de l’effluent puis un polymère d’amidon (cactus) ou de cellulose (margine) permet la 

floculation par adsorption et pontage.  

Mots clefs : Traitement des eaux, Biofloculant, Opuntia ficus indica, Margine, Tanin, Polymère 

glucidique, Modèle. 
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Abstract 

Biofloculants represent a sustainable alternative to metal salts and to synthetic polymers for 

water treatment by coagulation flocculation (CF). The optimal parameters of biomatrerials 

applicated in CF were mainly described by literature data. Opuntia ficus indica, known for its 

flocculating properties and olive mill waste (OMW), which its reuse not deeply examined, were 

chosen in our study. A methodology was proposed in order to determine the nature of the 

active molecules and to better understand the involving mechanism in CF. The experiment 

was conducted on a synthetic water based on kaolinite. The optimal conditions of CF were 

determined by jar test coupled with zeta potential and microscopy. For OMW, the optimum 

conditions are obtained for a pH of 11 and an extract dose of 62.5 mg L-1. The removal of OMW 

colors requires the use of 50 mg L-1 of a metal coagulant (Al2 (SO4)3). Afterwards, our study 

was based on a comparative approach of different water-soluble fractions as function of pH. 

The active molecules showed a maximum solubility at the optimal pH of CF, in both cases. 

The characterization of the raw materials by pKa, colorimetric assays (proteins, sugars, 

polyphenols and tannins) and the infrared analysis allowed to determine the molecules 

involved in CF (In both cases, tannins / flavonoids and sugars). CF experiments performed 

after enzymatic approach confirm the identification of molecules involved in the mechanism 

and suggest that the two materials operate through an adsorption and bridging mechanism. 

The efficiency of wastewater treatment (textile industry, landfill leachate) by Opuntia ficus 

indica extracts has been validated. Tannins/ flavonoids and especially quercetin for cactus 

promotes a colloidal material destabilization (coagulant) through anion exchanges and bridges; 

otherwise, the starch (cactus) or cellulose (OMW) forms a large cross-linked polymeric network 

responsible for bridging. 

Keywords: Wastewater treatment, Bioflocculant, Opuntia ficus indica, Olive mill waste, 

Tannin, Glucidic polymer, Model. 

 

 

 

 


