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Introduction

L’Opuntia ficus indica appartient a la famille des cactaceae, connu communément
sous le nom du figuier de Barbarie, est une plante originaire du Mexique, actuellement

cultivée dans les différents pays du monde(Chougui et al., 2015).

C’est est une espece adéquate pour une agriculture durable en Algérie grace a sa
résistance a la secheresse, la lutte contre la désertification, ainsi qu’a son utilisation dans
I’alimentation de ’homme et du bétail. La plantation de cactus algérien est d’environ 28000
ha en 2015, ces dernieres années, des études ont montré qu’un hectare de la plante au-dessus
de I’age de cinq ans est capable de produire jusqu’a 100 t de cladodes fraiche par an dans les

zones a faible pluviométrie(Felkai-Haddache et al., 2016).

Afin de répondre a la demande mondiale croissante de pectine, des études récentes ont
exploré divers produits et sous-produits végétaux, y compris les cladodes d’Opuntia ficus
indica, en tant que sources de perspective de cet additif les chercheurs suggerent qu'ils
pourraient étre exploités pour I'extraction de pectines(Chaouch et al., 2016). Sachant que les
technologues alimentaires cherchent toujours une alternative source de fibres solubles
(gomme, mucilage, pectine, hémicellulose ou polysaccharides), avec de nouvelles propriétés
fonctionnelles améliorées(Sédenz et al., 2004)les polysaccharides, ont été utilisés
empiriguement pour ajuster et améliorer les propriétés rhéologiques de certains
produits(Trombetta et al., 2006). Le mucilage d’OFI est considéré comme une source
potentielle d'hydro-colloides industriels, des utilisations multiples ont été trouvées pour ce
composant comme épaississant alimentaire, émulsifiant alimentaire, super-plastifiant naturel

dans le mortier et comme produit alimentaire(Felkai-Haddache et al., 2016).

L’utilisation des techniques d'extractions vertes, évite [l'utilisation de solvants
organiques de ce fait il est nécessaire de développer un systeme approprié, sélectif et rentable
pour une technologie d'extraction respectueuse de I’environnement(Both et al., 2014;
Chemat et al., 2017). L'utilisation des ultrasons pour extraire des composés pourrait étre une
technique prometteuse, son application a permis d’extraire différents composés, tels
que ;protéines, pigments, phénols, arémes, sucres et huiles(Fl6rez-Fernandez and Mufioz,
2018; Kadam et al., 2015). L'extraction des glucides par 1’ ultrason revéle non
seulementune accélération de I'extraction des composés, mais préserve également la structure

et les propriétés moléculaires (Zhang et al., 2004).

D’un autre c6té, la croissance industrielle et les changements dans les procedés de

fabrication ont entrainé la complexité des rejets d'eaux usées dans I'environnement. Plusieurs
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processus de traitement traditionnels et/ou nouveaux ont été modifiés et développés pour

éliminer les rejets des diverses substances chimiques(cuivre, plomb...)(Araujoet al, 2005).

L’électrocoagulation-électroflottation(EC-EF)est une technologie connu par son grand
potentiel pour le traitementde 1’eau usée qui a la capacité d’éliminer un large spectre de
polluantset se présentecomme une nouvelle alternative(Mollah et al., 2004).Les
coagulants/floculants inorganiques les plus utilisées dans la technologie EC-EF sont
I’aluminium et le fer (Chen, 2004). Leurs utilisations s’accompagne d’une consommation
importante de produits chimiques(notamment 1’ajout de coagulants chimiques additionnels)
qui conduisent a la production de gros volumes de boues toxiques(Miller et al., 2008;
Nharingo and Moyo, 2016).

A I'heure actuelle, on s'intéresse de plus en plus & l'utilisation de biomatériaux,
respectueux de l'environnement, a faible colt, et une efficacité équivalente ou parfois
meilleurea la place des matériaux polluants synthétiques(Barka et al., 2013). Certains
chercheurs concédérent que le mucilage d’Opuntia ficus indica a le potentiel de remplacer le
fer ou I’aluminium dans le processus de coagulation—floculation (Chen, 2004).Récemment,
I'efficacité du jus d'Opuntia ficus indicadans I'amélioration de la performance d'élimination de
la turbidité dans le procédé EC-EF, avec 15% d’amélioration démontrée aprés optimisation
par méthodologie de surface de réponse (Adjeroud et al., 2015). Aussi, 1’association du
mucilage d’OFI avec I’EC-EF a permis une élimination du cuivre de 100% sous certaines
conditions(Adjeroud et al., 2018).

L’objective de notre étude est triple :

1/ Valorisation d’un sous-produit qui est la cladode d’Opuntia ficus indica en
s’intéressant a I’extraction du mucilage vue que la matrice posséde un potentielle important de
cette substance qui a un intérét multiple dans plusieurs domaine tels que I’agroalimentaire,

pharmaceutique et cosmétique, et dans le traitement des eaux usées.

2/ Optimisation de quelques parameétres d’extraction du mucilage de cladode
d’Opuntia ficus indica par la méthode d’extraction conventionnelle (EC) et I’extraction

assistee par ultrasons (EAU) afin de comparer les résultats obtenus.

3/ Tester I’efficacit¢ du mucilage extrait de la cladode dans le procede
d’¢électrocoagulation—électroflottation (EC-EF) pour le traitement d’une eau polluéesimulée

augel de silice afin d’examiner sa capacité dans I’amélioration du rendement du procéde.
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Introduction

L’Opuntia ficus indica appartient a la famille des cactaceae, connu communément
sous le nom du figuier de Barbarie, est une plante originaire du Mexique, actuellement

cultivée dans les différents pays du monde(Chougui et al., 2015).

C’est est une espece adéquate pour une agriculture durable en Algérie grace a sa
résistance a la secheresse, la lutte contre la désertification, ainsi qu’a son utilisation dans
I’alimentation de ’homme et du bétail. La plantation de cactus algérien est d’environ 28000
ha en 2015, ces dernieres années, des études ont montré qu’un hectare de la plante au-dessus
de I’age de cinq ans est capable de produire jusqu’a 100 t de cladodes fraiche par an dans les

zones a faible pluviométrie(Felkai-Haddache et al., 2016).

Afin de répondre a la demande mondiale croissante de pectine, des études récentes ont
exploré divers produits et sous-produits végétaux, y compris les cladodes d’Opuntia ficus
indica, en tant que sources de perspective de cet additif les chercheurs suggerent qu'ils
pourraient étre exploités pour I'extraction de pectines(Chaouch et al., 2016). Sachant que les
technologues alimentaires cherchent toujours une alternative source de fibres solubles
(gomme, mucilage, pectine, hémicellulose ou polysaccharides), avec de nouvelles propriétés
fonctionnelles améliorées(Sédenz et al., 2004)les polysaccharides, ont été utilisés
empiriguement pour ajuster et améliorer les propriétés rhéologiques de certains
produits(Trombetta et al., 2006). Le mucilage d’OFI est considéré comme une source
potentielle d'hydro-colloides industriels, des utilisations multiples ont été trouvées pour ce
composant comme épaississant alimentaire, émulsifiant alimentaire, super-plastifiant naturel

dans le mortier et comme produit alimentaire(Felkai-Haddache et al., 2016).

L’utilisation des techniques d'extractions vertes, évite [l'utilisation de solvants
organiques de ce fait il est nécessaire de développer un systeme approprié, sélectif et rentable
pour une technologie d'extraction respectueuse de I’environnement(Both et al., 2014;
Chemat et al., 2017). L'utilisation des ultrasons pour extraire des composés pourrait étre une
technique prometteuse, son application a permis d’extraire différents composés, tels
que ;protéines, pigments, phénols, arémes, sucres et huiles(Fl6rez-Fernandez and Mufioz,
2018; Kadam et al., 2015). L'extraction des glucides par 1’ ultrason revéle non
seulementune accélération de I'extraction des composés, mais préserve également la structure

et les propriétés moléculaires (Zhang et al., 2004).

D’un autre c6té, la croissance industrielle et les changements dans les procedés de

fabrication ont entrainé la complexité des rejets d'eaux usées dans I'environnement. Plusieurs
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processus de traitement traditionnels et/ou nouveaux ont été modifiés et développés pour

éliminer les rejets des diverses substances chimiques(cuivre, plomb...)(Araujoet al, 2005).

L’électrocoagulation-électroflottation(EC-EF)est une technologie connu par son grand
potentiel pour le traitementde 1’eau usée qui a la capacité d’éliminer un large spectre de
polluantset se présentecomme une nouvelle alternative(Mollah et al., 2004).Les
coagulants/floculants inorganiques les plus utilisées dans la technologie EC-EF sont
I’aluminium et le fer (Chen, 2004). Leurs utilisations s’accompagne d’une consommation
importante de produits chimiques(notamment 1’ajout de coagulants chimiques additionnels)
qui conduisent a la production de gros volumes de boues toxiques(Miller et al., 2008;
Nharingo and Moyo, 2016).

A I'heure actuelle, on s'intéresse de plus en plus & l'utilisation de biomatériaux,
respectueux de l'environnement, a faible colt, et une efficacité équivalente ou parfois
meilleurea la place des matériaux polluants synthétiques(Barka et al., 2013). Certains
chercheurs concédérent que le mucilage d’Opuntia ficus indica a le potentiel de remplacer le
fer ou I’aluminium dans le processus de coagulation—floculation (Chen, 2004).Récemment,
I'efficacité du jus d'Opuntia ficus indicadans I'amélioration de la performance d'élimination de
la turbidité dans le procédé EC-EF, avec 15% d’amélioration démontrée aprés optimisation
par méthodologie de surface de réponse (Adjeroud et al., 2015). Aussi, 1’association du
mucilage d’OFI avec I’EC-EF a permis une élimination du cuivre de 100% sous certaines
conditions(Adjeroud et al., 2018).

L’objective de notre étude est triple :

1/ Valorisation d’un sous-produit qui est la cladode d’Opuntia ficus indica en
s’intéressant a I’extraction du mucilage vue que la matrice posséde un potentielle important de
cette substance qui a un intérét multiple dans plusieurs domaine tels que I’agroalimentaire,

pharmaceutique et cosmétique, et dans le traitement des eaux usées.

2/ Optimisation de quelques parameétres d’extraction du mucilage de cladode
d’Opuntia ficus indica par la méthode d’extraction conventionnelle (EC) et I’extraction

assistee par ultrasons (EAU) afin de comparer les résultats obtenus.

3/ Tester I’efficacit¢ du mucilage extrait de la cladode dans le procede
d’¢électrocoagulation—électroflottation (EC-EF) pour le traitement d’une eau polluéesimulée

augel de silice afin d’examiner sa capacité dans I’amélioration du rendement du procéde.
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Chapitre | Généralités sur le figuier de barbarie (Opuntia ficus indica)

I.1. Origine et distribution géographique de I’Opuntia ficus indica

Le figuier de barbarie, figue d’inde ou figue épincux, est originaire des régions arides et
semi-arides du Mexique (Nharingo and Moyo, 2016).11 a ét¢ introduit d’abord en Espagne au
15"t plus tard, au 16°™siécle, au Nord et au Sud de L’Afrique. Ensuite il s’est diffusé
rapidement dans le bassin méditerranéen (Habibi et al., 2004). Sa distribution géographique
est localisée principalement dans : le Mexique, la Sicile, le Chili, le Brésil, la Turquie, la
Corée, I’ Australie, I’ Argentine et I’ Afrique du Nord (Bendhifi et al., 2013).

1.2. Description botanique

Le figuier de barbarie appartient a la famille des Cactacees (Falcdo et al., 2013). C’est
une grande plante (Figurel)qui peut mesurer jusqu'a 5 m de hauteur(Habibi et al., 2004), elle
possede un tronc épiais et ligneux, son organisation est en tiges aplatis, de forme elliptique ou
ovoidale, appelées cladodes (Caruso et al., 2010), et c’est la particularité de cette famille de
cactus. Ce sont des végétaux phanérogames, angiospermes, et dicotylédone (Reyes-Aglero
and Valiente-Banuet, 2006). Récemment, la diversité phénotypique d’Opuntia ficus indica a
été étudiée en Algeérie; la présence des différences morphologiques d’OFI concernant les
épines et les aréoles est due aux variations climatiques (Adli et al., 2017), axe d’étude qui
était inconnue jusque-la. La classification botanique d’Opuntia ficus indica est rappelée ci-
dessous (Tableau 1) (De Filice, 2004) :

Regne végétale

Classe Magnoliopsida (dicotylédones)

Ordre Caryophyllales

Famille cactaceae

Genre Opuntia

Espéce Opuntia ficus indica (L.) Mill

Tableau 1. Classification botanique d’Opuntia Figure 1. Photographie du figuier de
ficus indica Barbarie : espece Opuntia ficus indica

L’espéce Opuntia ficus indica comprend quatre parties qui sont :

a) Appareil racinaire : L’appareil racinaire est superficiel, il facilite 1’absorption des

eaux souterraines dans les sols de faibles consistances(Chougui et al., 2015).
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b) Raquette (cladode) : considéerée comme tige et feuille aussi, sa forme est aplatie,
elliptique ou ovoide, de couleur verte, d’une taille variante entre 17 et 38 cm de long
sur 12 a 26 cm de large et de 1,1 a 3,1 cm d’épaisseur, couverte de petites aréoles et
d’épines (Feugang et al., 2006), parfois on ne retrouve pas d’épines et on parle de
raquettes inermes (Angulo-Bejarano et al., 2014).

c) Fleur : se trouvant sur la face la plus exposée au soleil, de couleur jaune ou orange
deviennent rougeatres a I’approche de la sénescence de la plante(Habibi, 2004).

d) Fruit: variabilité de couleur (vert, jaune, rouge, violet..), de forme (ovoide, ronde,
elliptique, allongée). Compose d’écorce, de jus pulpeux et de graines (Feugang et al.,
2006).

1.3. La Cladode (raquette)

Les jeunes cladodes sont consommées en tant que légumes en raison de leurs texture
tendre et fibreuse, en outre leur valeur nutritive est similaire a celle d’un grand nombre de
légumes et feuilles(Arba, 2009). Les cladodes d’OFI sont particuliérement riche en
polymeres des hydrates de carbone, connus sous le nom de mucilage (Di Lorenzo et al.,
2017).

1.3.1. Composition chimique de la cladode

La composition chimique des cladodes (Tableau 2) varie en fonction des facteurs
¢daphique, I’endroit de la culture, la saison et 1’age de la plante. Par conséquent les teneurs en
éléments nutritifs respectifs varient a la fois entre les espéces et les variétés (Stintzing and
Carle, 2005).

Tableau 2. Principaux composants des cladodes d’OFI (Stintzing and Carle, 2005).

Constituant Matiere fraiche (g/100g) Matiere seche (g/100g)
Eau 88-95 /

Protéines 0,5-1 4-10

matieres grasse 0,2 1-4

Cendre 1-2 19-23

Fibres 1-2 18

Carbohydrates 37 64-71
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1.3.2. Le Mucilage

C’est une substance polymérique complexe de nature glucidique, avec une structure
fortement ramifiée(Sepulveda et al., 2007). Le mucilage est produit dans les cellules du
chlorenchyme (partie externe verte de la cladode) et du parenchyme (partie interne blanche de
la cladode) et aide le cactus a retenir I'eau. C’est une matiére épaisse et gommeuse, possédant
des propriétés tensio-actives uniques dans I'eau qui lui donne la capacité de précipiter des

particules et des ions a partir de solutions aqueuses(Saenz et al., 2004).

a) Composition chimique du mucilage

La nature glucidique du mucilage se caractérise par des proportions variables de
L’arabinose, D-galactose, L-rhamnose, D-xylose et l'acide galacturonique, toutefois des
minéraux tels que le Ca®* et le K**, les hydrates de carbone et les fibres alimentaires sont aussi
retrouvés dans cette structure complexe et ramifiée. La structure du mucilage (Annexe 1) est
proposée sous la forme de deux fractions hydrosolubles distinctes : L’une est une pectine avec
des propriétés gélifiantes avec du Ca®* et l'autre est un mucilage sans propriétés gélifiantes
(Sepulveda et al., 2007). Aussi, le mucilage est considéré comme une fraction soluble de
pectines hautement méthylées ce qui réduit ’action de ’acide poly-galacturonique dans sa
capacité de gélification par rapport aux pectines proprement dites qui sont faiblement
méthylées(Lefsih et al., 2016).

b) Domaines d’applications du mucilage

Les Opuntias a tiges aplaties inclus plusieurs espéces (O. megacantha, O.
streptacantha, O. albicarpa, O. amyclaea, O. robusta, O. hyptiacantha, et O. cochenillifera)
importantes sur le plan agronomique qui sont cultivées pour leurs fruits et comme cultures
fourrageres. Cependant, I’espéce la plus répandue et la plus importante sur le plan
économigue est O. ficus indica(Caruso et al., 2010).

Le mucilage d’OFI est considéré comme une source potentielle d'hydro-colloides
industriels, des utilisations multiples ont été trouvées pour ce composant comme épaississant
et émulsifiant alimentaire, comme adhésif pour la chaux, comme super-plastifiant naturel dans
le mortier et comme produit alimentaire(Felkai-Haddache et al., 2016). Le mucilage est
utilité comme agent mucoprotecteurs en raison de sa capacité a former un réseau moléculaire
et a retenir une quantité importante d’eau (Di Lorenzo et al., 2017).

Le mucilage du cactus a été utilise comme biomatériau durable pour développement

des films comestibles (Gheribi et al., 2018). Il a été aussi utilis¢ comme bio-coagulant dans
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le processus d’électrocoagulation-électroflottation afin d’améliorer le rendement
d’¢élimination du trouble et du cuivre en eaux polluées(Adjeroud et al., 2015; Adjeroud et
al., 2018).
1.4. Intéréts et utilisations

Ainsi, le cactus est connu pour ses nombreuses utilisations et divers intéréts :

1.4.1 Intérét nutritionnel

Opuntia ficus indica est utilisé dans 1’industric pour améliorer la qualité de la
nourriture en raison de sa teneur assez elevée en fibres. Les cladodes sont transformés en
farine pour remplacer la farine de blé dans les cookies (Saenz, 2000). Le cactus est cultivé
comme espece fourragére dans le but d’assurer un stock alimentaire pour le bétail dans le cas
d’une situation critique de sécheresse vu la richesse du cladode en eau (Pimienta-Barrios,
1994).

Concernant le fruit, la principale importance nutritionnelle de la figue de barbarie est
sa richesse en acide ascorbique, en fibres et en acides aminés(Piga et al., 2003). Comme elle
contient aussi un pourcentage élevé de pectines et de fibres(Saleem et al., 2006). Le fruit est
utilisé, a la fois, pour I’alimentation humaine et I’alimentation du bétail (Moreno Alvarez et
al., 2003) .Concernant la raquette, en période de sécheresse, lorsque les graminées et autres
plantes fourrageres ne sont plus comestibles, I’OFI reste verte et est utilisée comme une
culture d'alimentation d'urgence pour I'élevage du bétail a la fois dans le sud-ouest des Etats-
Unis et au Mexique (Mohamed-Yasseen et al., 1996).

En Algérie, l'incorporation de cladodes OFI dans la nourriture des brebis (ovins) a
Tiaret, a satisfait leurs besoins énergétiques, leurs utilisations comme complément alimentaire
étaient donc recommandées dans les zones séches(Louacini et al., 2012).

Tableau 3. Produits potentiels et sous-produits du Figuier de Barbarie (Moreno Alvarez et

al., 2003)
Produits Sous-produits
Fruits Jus en poudre
Jus, nectar, pulpe Pigments
Confiture, purée, gelée Fibres et mucilages

Sirop, édulcorant -
Bioéthanol, vin -

Fruits en conserve -
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1.4.2. Intérét médicinal

Opuntia ficus indica est 1’une des plantes les plus utilisées dans la médecine
traditionnelle en raison de son role dans le traitement d’un certain nombre de maladies tels
que les diarrhées, les coliques et les maux de rein, en outre 1’Opuntia posséde des propriétés
antimicrobiennes, anti-oxydantes et anti-inflammatoires(Welegerima et al., 2018). D’autres
vertus également ont été attribuées a cette espece, il s’agit des effets hypoglycémiants,
anxiolytiques, et galactogenes et fortifiants chez les femmes allaitant leur enfants (Stintzing
and Carle, 2005).
1.4.3. Intérét économique

La culture du figuier de barbarie ne nécessite pas de sources importantes en eau, ni de
traitements antiparasitaires. De plus, le cactus présente de faibles codts énergétiques pour la
culture en implantation spécialisées (Pimienta Barrios et al., 1995).
1.4.4. Intérét écologique

Le cactus est utilisé pour lutter contre 1’érosion et comme obstacle contre les incendies
car il résiste aux feux (Chougui et al., 2013).Le cactus est connu pour avoir un effet anti
érosion et désertification(Angulo-Bejarano et al., 2014).
1.4.5. Intéréts cosmétologiques

Le jus de raquette est destiné a la fabrication de différents produits cosmétiques
comme les shampooing, les lotions, les savons et les cremes solaires(Cherif Benismail et al.,
2000).
|.4.6. Autres domaines d’utilisation de la plante

Au Mexique, le jus de cladode est parfois ajouté au mortier de la chaux, agissant
comme liant pour réduire la fissuration et la pénétration de I'eau, et aussi réduire la résistance
mécanique du mortier a la chaux(Cardenas et al., 1998). D'autres travaux incluent
I'utilisation de I'OFI dans la bio-fabrication de nanoparticules d'argent(Gade et al., 2010), et
encore plus surprenant est son utilisation comme matériau holographique(Olivares-Pérez et
al., 2012).

Il existe aussi différentes applications biotechnologiques du genre Opuntia, y compris
I'isolement enzymatique, la transformation génétique et les techniques de culture tissulaire in

vitro(Angulo-Bejarano et al., 2014).
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Historiquement il n’a été démontré que les ondes ultrasonique offrent des perspectives
indéniables en chimie jusqu’aux années 50, et pour la premiere fois le terme « sonochimie » a
été utilisé par Neppiras dans le journal de cavitation. Ensuite, depuis les années 1990,
I’utilisation des ultrasons a connu un essor considérable, et de nombreux travaux ont montrés
I’efficacité des ultrasons dans la dégradation de composés organiques contaminants les eaux
usées, et pour I’extraction du matériel alimentaire, tel que les lipides des protéines, des huiles
essentielles et des composés phenoliqgues (par exemple: flavonoides, acides
phénoliques...)(Seidi and Yamini, 2012). Mais aussi pour I’extraction de pectines (Bayar et
al., 2017). Nous nous sommes intéressés a 1’extraction du mucilage par EAU car a notre
connaissance aucun travail publié n’a ¢été retrouvé sur D’extraction de ce type de

polysaccharides par Ultrasons a partir de la raquette de la plante Opuntia ficus indica.

Vu la demande accrue de I'utilisation des pectines et du mucilage en industrie, il y a
un besoin de développer de nouvelles techniques avec des rendements éleves. Les techniques
d’extraction étudiées incluent des extractions physiques utilisant I’eau supercritique (eau sous
forte pression et température), des extractions aux microondes et aux ultrasons, et des
extractions enzymatiques et des extractions eau-acide (liquide-liquide). Cette derniére
méthode est connue comme étant la méthode conventionnelle de 1’extraction des pectines, qui

malgré ces inconvénients, est le seul procédé industriel(Bayar et al., 2017).

L’extraction assistée par Ultrasons (EAU) est trés efficace en terme de temps
énergétique en terme d’économie, en terme de rendement et en terme de pureté du produit
final(Bayar et al., 2017; Chemat et al., 2017b). Le procédé d’extraction est réalisé grace a
un appareil appelé sonicateur qui permet de transformer 1’énergie électrique en vibration
mécanique longitudinale le long d’une sonde, cette derni¢re permet de détruire les cellules

biologiques en suspension(Prommajak et al., 2014).
11.1. Définition des ultrasons

Les ultrasons sont des ondes mécaniques qui nécessitent un milieu élastique de
propagation. Ils différent des sons par la fréquence de 1’onde. Les fréquences audibles pour
les étres humains sont comprises entre 16 et 20 kHz, tandis que les fréquences ultrasonores
vont de 20 kHz a 10 MHz. A partir de cette large gamme de frequence, deux groupes
principaux sont distingués et les deux sont utilisés dans I'industrie alimentaire : ultrasons de

diagnostic et de puissance (De Sousa, 2012).

-
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Les principales caractéristiques des ondes ultrasonores sont ; I’amplitude, la fréquence

(Hz), la vitesse, longueur, le rapport de puissance et I’intensité(Medina-Torres et al., 2017).
11.2. Principe de I’extraction assistée par ultrason

L’EAU est une technique dans laquelle 1’énergie acoustique et les solvants sont
appliqués pour extraire des composés cibles de diverses matrices vegétales(Chemat and
Khan, 2011). Lorsque les solvants sont soniqués, des ondes sonores de haute intensité sont
transmises a travers le milieu liquide, ce qui entraine des cycles alternés de compression et de
décompression, qui a leur tour entrainent des changements de pression, donnant lieu & un
phénomene appelé cavitation (Figure 2). Ce phénomeéne se produit lorsque de petites bulles
se forment, ces derniers arrivant a un stade donné ne peuvent plus absorber de 1’énergie et
s’effondrent violement, produisant un échauffement local intense, des pressions élevées et
des forces de cisaillement qui entrainent des courants de micro-projection vers la surface
solide, engendrant des effets tels que 1’érosion et la dégradation des particules (Chemat et al.,
2017a).

\J Compressions | | Compression | | Compressmn |/l Compressmn |
Décompression || Décompression Décompression || Décompression |
i3 o = . 2000 ate
Formation La bulle grossit Elle atteint sa Effondrement
des bulles dans des cycles |™==| taille instable |™| uivi de violence
successifs

Figure 2. Schéma démonstratif de la cavitation ultrasonore(Mason and Lorimer, 2002)

Ce processus génere I’énergie nécessaire pour créer un effet chimique et mécanique
qui favorise la libération des composés solubles du tissu végétal brut par la rupture de la paroi
cellulaire, améliorant le transfert de masse et facilitant la pénétration du solvant et la
libération des bio composants désirés dans le milieu d’extraction(Sanchez-Madrigal et al.,
2017).
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11.3. Parametres influencant la cavitation

La formation des bulles (cavitation) est influencée par plusieurs paramétres, ceux qui
sont propres a 1’onde (amplitude, intensité, le rapport de puissance, la fréquence et la
longueur d’onde, la température), la viscosité de la solution, le temps de traitement, la
pression intérieure du milieu ainsi la présence d’impuretés et/ou de gaz dissout...(Saletes et

al., 2011)

11.3.1. Température

La température du solvant joue deux roles dans le traitement par ultrason d’une part,

les températures élevées améliorent la diffusion des solutés de la matrice dans le milieu
d’extraction et d’un coOté les températures basses, augmente la formation des bulles
(cavitation)par conséquent 1’équilibre entre la diffusion et la cavitation doit étre

atteint(FI6rez-Fernandez and Mufioz, 2018).
11.3.2. Amplitude

L'intensité ultrasonique est exprimée en énergie transmise par seconde et par metre
carré de surface émettrice(Tiwari, 2015). Ce parametre est directement corrélé a I'amplitude
du transducteur et par conséquent a lI'amplitude de pression de l'onde sonore(Capelo-
Martinez, 2009). Avec l'augmentation dans lI'amplitude de la pression, I'effondrement des
bulles sera plus violent. Pour réaliser la cavitation seuil, une valeur minimale de I’intensité
ultrasonique est requise. En ce qui concerne I'extraction, la détermination de l'intensité
ultrasonique (IU) est une valeur d'entrée pertinente ayant un impact important sur l'efficacité
de I'extraction. L'augmentation de I'lU entraine généralement une augmentation des effets

sonochimiques(Mason and Lorimer, 2002).
11.3.3. Temps

En général le temps est un important paramétre influengant 1’extraction solide-liquide,
ou le temps de contact entre les deux phases est un paramétre trés important a maitriser. La
connaissance de la cinétique permettra d’arréter le temps d’extraction lorsque le rendement
souhaité est atteint et de ne pas continuer 1’opération au-dela, ainsi des économies d’énergie et

de man d’ceuvre seront réalisées(Galvan D'Alessandro, 2013)
11.4. L’avantage de I’extraction assistée par ultrasons

L’EAU se distingue comme une alternative durable, respectueuse de 1’environnement

qui nécessiteux investissement modéré de solvant et d'énergie. En outre, elle est facile a

=
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manipuler, et moins cher sur le plan économique, augmente le rendement d’extraction, et
diminue le temps d’extraction, reproductible en raison du fait que cette technologie permet
son développement dans des conditions dépression atmosphérique et a température ambiantes,
ainsi elle peut étre appliqué pour obtenir différents composés photochimiques dont les
composes phénoliques(Medina-Torres et al., 2017). L’extraction assistée par ultrasons est
réglable pour étre utilisée avec des solvants polaires et apolaires a différentes

températures(Samaram et al., 2015).
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I11.1. Généralités sur I’Electrocoagulation-Electroflottation

De nos jours I’un des principaux défis auquel I’humanité est confrontée consiste a
fournir de I’eau potable a une vaste population, ce qui a généré une croissante demande de
nouvelles techniques de traitement des eaux. Il est donc urgent de développer des technique,
plus efficace moins couteuses et respectueuses de 1’environnement, parmi ces techniques
novatrice I’Electrocoagulation-Electroflottation(EC-EC) est un procédé connue pour son
grand potentiel de traitement des eaux usées, il a la capacité d’éliminer un large spectre de
polluants et surpasse les inconvénients des techniques classique(Nharingo and Moyo, 2016).

Le procédé d’EC-EF fonctionne a base de coagulants synthétiques (aluminium, fer)
crées directement dans le milieu apres soumission d’un champs électrique, ce dernier produit
un phénomene de sedimentation des effluents(Yin, 2010).

Pour I’amélioration du rendement du procédé d’EC-EF et réduire la quantité de boues
produites dans le traitement des eaux polluées, il est parfois nécessaire de rajouter des
floculants chimiques externes, en plus des coagulants (Al, Fe) libérées dans le milieu. L’ajout
de ces floculants chimiques contribue a une pollution additionnelle de I’environnement et est
toxiques pour la santé humaine(Crini, 2005).Afin de réduire cette pollution, et dans le cadre
du développement durable et des biotechnologies, les développements dans la technologie de
floculation ont vu I’utilisation de polymeéres organiques naturels et poly-électrolytes comme
floculant et /ou auxiliaire dans le traitement des eaux usées (Zhang et al., 2006).

Parmi les avantages de ces floculants naturels on peut citer une haute solubilité dans
I’eau, une réduction des quantités de boues toxiques, et il sont biodégradables(Buttice et al.,
2010).Cependant, la combinaison de tels polymeres comme coagulant naturel externe avec le
procedé d’EC-EF a été réalisée avec le jus et le mucilage extraits des raquettes de la plante
Opuntia ficus indica(Adjeroud et al., 2015).Toutefois, le jus ou le mucilage d’OFI ont été
largement étudiés pour leurs diverses applications industrielles et leurs implications dans les
traitements des eaux usées principalement en association avec la méthode standard Jar-test
pour 1’élimination de métaux lourds(Fox et al., 2012; Gade et al., 2010)de bactéries(Buttice
et al., 2010)ou de matiéres en suspension(Bustillos et al., 2013; Torres and Carpinteyro-
Urban, 2012).

I11.2. Principe du procédé EC-EF
La théorie du principe de I’électrocoagulation a été discutée par un certain nombre
d’auteurs(Mollah et al., 2004). Il est généralement admis que le processus

d’électrocoagulation implique trois étapes successives (Chigozie and Joseph, 2014):

-
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» Formation de coagulants par oxydation électrolytique de «I’électrode sacrificielle » :
L’anode.

> Destabilisation des contaminants, polluants, particules en suspension et rupture des
émulsions.

» Agrégation des phases déstabilisées pour former des flocs.

Toutefois, le procédé d’EC-EF par ces deux mécanismes (électrocoagulation et
électroflottation) produit des coagulants in situ par dissolution électrique d’ions d’aluminium
utilisés comme matériau d’électrode dans notre travail. L’électroflottation, quant a elle,
intervient pour faire flotter les flocs formés (étape 3).

Il est bien connu qu’une réaction d’oxydation, suite au passage d’un courant
électrique, se produit a I’anode qui génere a pH approprié, une large gamme de coagulants et
des hydroxydes métalliques qui déstabilisent et agregent les particules en suspension par
précipitation et adsorption des polluants dissous. Par la suite intervient I’hydrogéne gazeux
libérée de la cathode par réaction de réduction qui aiderait a faire flotter les particules
floculées(Barka et al., 2013). La figure suivante présente le principe du procédé d’EC- EF a

partir d’électrodes en aluminium:

v
Coagulation

Pollutant particles
+

Floated sludge

Flotation_,

3+

Al \
Pollutant _

Coagulation

/

g%

l

-
Hydrated cation _

=l Decantation

Precipitation

Settled sludge (flocs)

Figure 3 : Schéma du principe d'Electrocoagulation-Electroflottation(Adjeroud et al., 2015)

Lorsque l'aluminium est utilisé comme matériau d'électrode, trois réactions majeures

se produisent dans le réacteur électrochimique comme suit (Merzouk et al., 2010) :

» Oxydation du métal & I’anode : Al >AP*+3€ ..o, (1)
» Electrolyse de I’eau a la cathode : 3 H,O+ 3¢ —3/2H,+OH" ..........(2)
> Hydrolyse des ions Al : A" +3H,0—AI(OH)s+3H"...cuvvvveennnnnn... (3)

Dans le cas d’une anode en aluminium, le cation métallique formé est Al**(Essadki et

al., 2008).Les cations metalliques resultants a I’anode forment des complexes avec des ions
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hydroxydes (réaction 3) dont 1’espéce majoritaire dépend du pH du milieu, ces réactions
aboutissent a une multitude de complexes anioniques et cationiques, qui jouent le role de
coagulant et conduisent a la formation de précipités, puis de flocs facilement éliminables, les
complexes formées sont cités ci-dessous(Yilmaz et al., 2005) :

> Les mono complexes tels que AI(OH) 2 AI(OH),*, AI(OH)4+-

> Les poly complexes tels que Aly(OH) ,**"Al,(OH)s", Alg(OH)15>", Alig(OH)34>

> Les espéces amorphes et trés peu solubles telles que AI(OH);, Al,O3

La séparation de matieres agglomérées en solution a 1’issue de 1’adsorption des polluants,
peut se réaliser de deux fagons :

> Par décantation(Merzouk et al., 2010)

» Par flottation(Moreno-Casillas et al., 2007)

111.3. Avantages du procédé d’CE-EF

L’EC-EF est un procédé innovant dans le traitement des eaux usees industrielles. Il
associe divers mécanismes de remédiation (coagulation, floculation et électrochimie) d’ou son
efficacité(Holt et al., 2005). 1l est efficace dans 1’élimination de plusieurs types de polluants
(polluants organiques solubles naturels ou industriels, colloides, matiere grasse, matiére en
suspension, colorants, minéraux et métaux(Chen, 2004) .

Parmi les avantages en faveur de 1’électrocoagulation on peut citer les suivants: le
procédé s’effectue a température ambiante, simple et rapide a utiliser, a faible cout et
respectueux de I’environnement qui ne nécessite pas 1’ajout de produits chimiques. En outre
I’eau purifiée est potable, claire, incolore et inodore avec une faible production de boues et
possibilité d’une automatisation compléte. 11 n’y a aucune chance de contamination

secondaire de 1’eau dans ces techniques(Bazrafshan et al., 2015).

I11.4. Inconvénients du processus du CE-EF

Les inconvénients majeurs de ’EC concernent principalement la conductivité souvent
faible de I’eau polluée, un rajout du chlorure de sodium est généralement nécessaire. Parfois
la présence d'ions du calcium et ions du bicarbonate induit la formation des dépdts de
carbonate du calcium sur la cathode qui augmente résistance électrique de la cellule le
nettoyage et le changement des électrodes peut causer une perte de temps dd a l'arrét du
processus pendant les opérations, puisque les électrodes sont dissoutes dans les eaux usées

suite a une oxydation(Mollah et al., 2004).

0
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I11.5. Facteurs influencant le procédé d’EC-EF

Plusieurs facteurs peuvent influencer la taille des bulles générées par I’EC-EF tel que
la densité de courant, la température, la concentration initiale, le pH du milieu, et la nature de
I’effluent(Merzouk et al., 2009).

L’efficacit¢ du traitement augmente significativement avec 1’augmentation de la
tension électrique. Une plus haute tension peut étre attribuée au fait que, a tension électrique
¢levée la densité du courant au sein de la cellule s’¢léve également, le taux d’aluminium
oxydé augmente, entrainant I’¢limination de plus en plus de polluants. En outre, il a été
démontré que la densité des bulles augmente et leur taille diminue avec 1’augmentation de la
densité du courant(Khosla et al., 1991)

Il a été établi que le pH est un facteur opérationnel important influencant la
performance des processus EC et EF(Chen, 2004). L’effet de pH sur les eaux usées pendant
I'électro coagulation est reflétée par I'efficacité ainsi que la solubilité des hydroxydes
métalliques. L'effluent du pH aprés traitement d'électrocoagulation augmenterait pour des
solutions initiales acides, mais diminue pour des solutions initiales alcalines. C'est I'un des
avantages de ce processus(Bailey, 1932).

La conductivit¢ de I’eau affecte la tension de la cellule (U) et la consommation
d'énergie électrique. Ainsi, ’ajout d’¢électrolytes employés pour augmenter la conductivité est
connue pour réduire la résistance ohmique des eaux usees a traiter(Kobya et al., 2006). Par
ailleurs la consommation d'énergie diminuera car elle dépend de la tension de la cellule (U) et
de l'intensité du courant (1).

La distance entre les électrodes utilisées en EC-EF est aussi un paramétre important.
Dans ’optimisation de quelques parameétres pour le traitement d’une eau usée de I’industrie
textile e la séparation de quelques métaux lourds, (Merzouk et al., 2009)ont testé diverses
densités de courant (11,55, 18,6, 35,94, 56,64, 74,07 et 91,5 mA/cm2) avec diverses distances
entre les électrodes (1, 2 et 3 cm). Une élimination optimale de 89,54% a été obtenue sans
coagulants lorsque la densité de courant était de 11,55 mA/cm2, avec la distance de 1cm. Plus
les électrodes sont proches plus le procédé est efficace vu que les espéces ioniques libérées de

chaque électrode interagissent rapidement pour former les hydroxydes de coagulation.
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IVV.1.Matériel végétal
IV.1.1. Collecte de I’échantillon

Les raquettes ou cladodes d’Opuntia ficus indica sans épines (inermes) ont été
récoltées dans la wilaya de Bejaia, au lieu-dit Bir Essalem (nord-est de 1’ Algérie) pendant le

mois de mars 2018.

IV.1.2. Préparation de I’échantillon

Les cladodes d’OFI ont été conservées a froid a 4'C et I’'une de ces raquettes a été
utilisée apres une journée de la récolte. La cladode a été nettoyée par élimination des épines et
des taches noires, puis par ringage a 1’eau de robinet suivi d’eau distillée. Des mesures des
dimensions de la cladode ont été notées: longueur 430 = 3mm, largeur 196 + 25mmet
épaisseur 23 + 5 mm, nombre d’aréoles 155 * 2.5 et le poids de la cladode est de 1133.83+
42. Ensuite, la raquette a été découpée en forme de bandelette, et I’épiderme externe (cuticule
composées de chitine, cellulose...) a été retirée délicatement (Miller et al., 2008)a 1’aide
d’un couteau de cuisine, cette cuticule pourrait agir comme une barriere a 1’extraction de
molécules bioactives. Viens ensuite le broyage de la raquette mélangé a de 1’eau distillée
(ratio 1:3) d’une durée de 50 s dans un mixeur domestique (Moulinex, Masterchef 370
Alencon, France) (Cardenas et al., 1997; Fox et al., 2012). Le broyat obtenu a été mis dans
un bécher de 500 ml et conservé au réfrigérateur a 4'C (Felkai-Haddache et al., 2016). Le

protocole de préparation de 1’échantillon est illustré a la figure suivante (Figure 4) :

.
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|
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1- Nettoyage et ringage, retrait de la cuticule et découpage en morceaux

| 2-Brovaae I 3- Brovat de raquette

Figure 4. Préparation de 1’échantillon de cladode (OFI)
(Photographies prises au laboratoire 3BS)

1V.2. Test d’humidité

La dessiccation est la méthode utilisée pour déterminer le taux d’humidité, ou 3

échantillons de 25 g de cladode sont mis dans une étuve a 105 + 2°C jusqu'au séchage et
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stabilité du poids (> 3 h). Le taux d’humidité est défini comme étant la perte de poids subit

lors de la dessiccation qui est calculé par la formule suivante :

M, — M
H[%]=%.100

H % : teneur en eau

M; : poids de la coupelle + échantillon avant dessiccation
M : poids de la coupelle + échantillon apres dessiccation
PE : prise d’essai

La matiére séche (MS) est obtenue comme suit :

[MSleU—H(%]]

1VV.3. Calcul du rendement

Le calcul du rendement d’extraction dans cette étude vise a déterminer I’efficacité du
procédé d’extraction (conventionnelle et aux ultrasons) du mucilage a partir des cladodes
d’OFl. Le rendement d’extraction est calculé comme le pourcentage de poids (g) de I’extrait
sec du mucilage obtenu & partir de 25 g de cladode séché a I’étuve (Zhang et al., 2007) le

Rendement pour chaque extrait a été calculé par la formule suivante :

M
R (%) = 3,100
0

R : Rendement exprimé en %.
M : Masse en gramme de I'extrait sec du mucilage séche a I’étuve.

Mo : Masse en gramme de 1’échantillon initial séché a 1’étuve (25 g utilisé pour I’extraction).

1V.4. Methodes d’ extraction

IV.4.1. Extraction conventionnelle (macération/agitation)

La macération consiste a laisser tremper la matiere végétale ou ligneuse dans un solvant

organique ou inorganique a tempeérature ambiante avec ou sans agitation continue, 1’extraction

&



Chapitre IV Matériels et méthodes

aura lieu par pénétration du solvant dans les cellules, ce phénomeéne provocant leur
gonflement et la rupture des liaisons moléculaires de faible énergie. Les extractibles sont alors
dissouts et diffusent progressivement des cellules vers le solvant (Royer et al. 2010).

» Mode opératoire

Le broyat obtenu a base de raquette et d’eau distillée (Figure 4) a été mis sur une
plaque agitatrice (Velps Scientifica, france) (Figure 5), avec une vitesse d’agitation de 300
rpm. Pour I’optimisation des rendements d’extraction, I’extraction conventionnelle a été
réalisée a des températures de 20 et 80°C, chacune pendant 60, 120 et 180 minutes, chaque
extraction est répétée deux fois. Apres agitation le mélange déchargé a été filtré a 1’aide d’une
passoire domestique pour enlever la pulpe, puis le filtrat récupéré est soumis a une
précipitation du mucilage par 1’ajout de trois fois le volume d’éthanol 96 % (v/v) (1:3), par la
suite le mélange a été stocké a 4°C pendant une nuit (Matsuhiro et al., 2006).

La récupération du mucilage dans le filtrat a base du jus de cladode et d’éthanol a été
réalisée par centrifugation a 5000 rpm pendant 5 mn a 4°C (Sigma 2-16 PK Model, Osterode
AM Harzs, Germany) suivi d’un séchage (24 h) dans une étuve aérée (Nuve—FN 400P,
Turquie) a 40°C afin d’éliminer 1’éthanol, une fois le séchage terminé 1’extrait sec a été pesé

pour le calcul du rendement.

Figure 5. Extraction conventionnelle du mucilage sur plaque agitatrice
1VV.4.2. Extraction assistée par ultrasons

De nombreuses études menées sur I’extraction des polysaccharides bioactives de haute
qualité a partir de matiéres végétales, ont exploité la technologie de I’ultrason. Ces études ont

prouvé que c’est une méthode d’extraction efficace avec de nombreux avantages tels que
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I’augmentation du rendement d’extraction, la réduction d’utilisation du solvant et une
réduction de la durée d’extraction (Chen et al., 2012). Pour cela nous avons réalisé des
extractions du mucilage aux ultrasons afin de comparer les résultats obtenus a ceux de

I’extraction conventionnelle et éventuellement d’améliorer les rendements d’extraction.

» Mode opératoire
Le mélange raquette eau distillée (1 :3) obtenu pendant la préparation de la matrice (Figure
4) a été soumis a des ondes ultrasonores par un sonicateur a sonde (Bioblock Scientific-Vebra
Cell75115) (Figure 6). Pour I’extraction aux ultrasons deux paramétres one été étudiés afin
d’améliorer les rendements d’extractions. Le sonicateur a été réglé a une amplitude de 60 %
avec une pulsation de 5 s, pour des extractions realisees a différents temps (1, 3, 5, 10, 20, 30,
40 et 50 mn), chaque essai est répété deux fois, cette démarche vise a déterminer le temps
optimale d’extraction du mucilage.
Ensuite, une fois que le temps d’extraction optimal a été obtenu, la démarche d’extraction
a été orientée vers I’optimisation de I’amplitude par variation de celle-ci, ainsi les amplitudes

de 20 % et 100 % ont été testées au temps optimal obtenu.

Figure 6. Sonicateur a sonde (A) et Extraction du mucilage par Ultrasons (B)

» La figure suivante montre les poudres obtenues de I’extrait sec du mucilage apres

extraction conventionnelle ou extraction aux ultrasons :
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Figure 7 : Poudre de mucilage obtenu aprés séchage a 1’étuve

La procédure d’extraction par ultrason du mucilage des cladodes OFI est illustrée dans la

figure suivante (Figure 8) :

Meélange (1:3) (cladode 25 g + eau distillée)

1. Détermination du
temps optimal (1, 3, Extraction par ultrason
5, 10, 20, 30, 40 et
50 mn) (a une

amplitude de 60%0)
Filtration

Précipitation avec 3 fois le
volume d’éthanol 96 % (v/v)

Centrifugation a 5000 rpm
pendant 5 mn

Etuvage a 40 °C

Prise de poids et calcul du
rendement

Figure 8. Protocole d’extraction par ultrasons du mucilage des cladodes d’OFI (Dahmoune

et al., 2016)

2. Détermination
de Pamplitude
optimale (20, 60,
et 100 %) au
temps optimal
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IV.5. Effet du mucilage sur le procédé d’électrocoagulation-électroflottation
(EC-EF)
V. 5.1. Préparation de I’eau usée synthétique

L’eau usée synthétique a été préparée (Figure 9) en utilisant 2000 mL d'eau de
robinet (afin de bien couvrir les électrodes en aluminium dans 1’'unité EC-EF), additionnée

d’une concentration de 300 mg/L de gel de silice (Woelm Pharma) pour simuler des rejets

industriels trés troubles (Merzouk et al., 2009).

» .

\\ '
Eau de robinet Eau trouble avec
claire du gel de silice

Figure 9. Préparation de 1’eau usée synthétique
(Photographie prise au laboratoire 3BS)

IVV.5.2. Préeparation du mucilage

La procédure débute par la pesée d’une quantité nécessaire du mucilage (extrait de cladode
(OFI)) ensuite le mucilage a été dissout dans une solution composée de 18 mL d’eau distillée
et de 4 mL de NaOH (1 M), ensuite la solution est agitée a une température ambiante jusqu’a

la solubilisation du mucilage (Adjeroud et al., 2018).

IV.5.3. L’unité expérimentale de ’EC-EF

L’unité d’EC-EF représentée en (Figure 10) consiste en un dispositif de réacteur
électrochimique de 4 L, avec deux électrodes en aluminium de forme rectangulaire (27 mm x
17 mm x 1 mm) correspondant & une superficie de 4 ,59 cm?, ces derniéres ont été installées
verticalement au milieu du réacteur et sont connectées a une alimentation en courant continu
(Statron TYP 3217, Allemagne) fournissant 0-30 V (0-10 A). La distance entre les électrodes
est de 1 cm (Merzouk et al., 2010).
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Figure 10. Unité expérimentale de I’'EC-EF

>  Mode opératoire (Merzouk et al., 2009)

Une fois que 1’unité d’EC-EF est préte a I’emploi avec les conditions précédemment
citées, un volume de 2 L d’eau usée synthétique préparée avec le gel de silice est versée puis
purifiée dans la cellule électrolytique aprés avoir mis en marche le générateur de courant. Des
préléevements ont été effectués en respectant une distance de 4.5 cm au-dessus du fond du
réacteur, cette manceuvre est répétée a temps régulier entre 0 (avant le fonctionnement du
procédé) et 40 mn avec un intervalle de 5 mn. Tous les essais ont été répétés deux fois et
réalisés avec des conditions initiales fixes a savoir : pH de la solution de 7,7, un Ampérage du
générateur de courant de 0,2 A (densité de courant 34,6 A /cm?) et une conductivité (k) de 1,4
ms/cm. Par la suite les échantillons récupérés ont été analysés en mesurant la turbidité (voir la
derniére section). Le pH et la conductivité de la solution ont été mesurés en utilisant

respectivement un pH-metre EC211 et un conductimetre EC 215 (instruments Hanna, Italie).

Cette méme procédure est répétée en respectant les mémes conditions a une différence
pres : le rajout du mucilage a différents dosages (5, 10, 15 et 30 mg), cette étape vise a
comparer 1’efficacité de traitement de 1’eau usée par le procédé d’EC-EF sans et avec ajout du

coagulant naturel (mucilage) (Adjeroud et al., 2018) modifier.

&
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IV.6. Mesure de la turbidité

La turbidité des échantillons a été déterminée par spectrophotometre UV-VIS
(Spectro scan 50, japon). La concentration du gel de silice a été estimée a partir d’une

longueur d’onde maximale (4 max) de 740 nm (voir annexe 1)

Le calcul de ’efficacité d'élimination de la turbidité (TR%) apres traitement €lectrochimique

sans et avec mucilage a été effectué en utilisant la formule suivante :

¢ 100

R =S

Co: concentration du gel de silice en (mg/L) avant lancement du procédé EC-EF.

C:

prélévements).

concentrations du gel de silice en (mg/L) a différents temps du traitement (temps de

:\x

F= hhﬁél

e L]

Figure 11. Eau usée dans le réacteur EC-EF (photographie prise au laboratoire 3BS) avant (a)

et (b) apres traitement

IVV.7. Analyse statistique

Toutes les données réalisées sont la moyenne de trois essais. Une analyse descriptive
des résultats est réalisée a 1’aide du logiciel Microsoft office Excel 2010, afin de déterminer
les moyennes et les écarts types. Une analyse de la variance (ANOVA) est appliquée a 1’aide
du logiciel JMP (procés version 10, SAS, USA) afin de mettre en évidence les différences
significatives de rendement d’extraction du mucilage. Le degré de signification des données

est pris a la probabilité p <0 ,05.

=
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V.1. Analyses chimiques
V.1.1. Test d'humidité

Le taux d’humidité des cladodes d'OFI était de 95,18% + 0,14. Cette valeur est
proche de celle trouvée par(Hadj Sadok et al., 2009; Valente et al., 2010)qui étaient de 93 %
et 95 %. La différence peut s'expliquer probablement par les variations des conditions
climatiques ainsi que par le stade de maturation ou par des défauts de manipulation.
V.1.2. Mesure du pH

Le pH du jus de cladodes étudiées aprés broyage était de 4,86. Ce résultat est
similaire a celui trouvé par (Hadj Sadok et al., 2009; Rodriguez-Felix and Cantwell,
1988)qui sont de 4,6 et 4,7. Cette différence peut s'expliquer par la nature du type de sol et

les variations des conditions climatiques, sans oublier les erreurs de manipulation.

V.2. Extraction conventionnelle

L’extraction conventionnelle a été réalisée par macération dans I’cau et agitation sur
plaque agitatrice du broyat de la raquette dont la température a été mesurée par un
thermometre. Cette opération a été réalisée a deux différentes températures : la température
ambiante de la piece et la température de 80 °C et pour chaque température les temps
d’extraction ont été variés (60, 120, et 180 mn).Ensuite le mucilage a été précipité par
1’éthanol (96 %)

V.2.1. Rendement d’extraction du mucilage a température ambiante (20°C)

La figure suivante présente le rendement de I’extraction conventionnelle du mucilage

de la raquette d’OFI & une température ambiante de 20 °Cet ne déepassant pas les 22 °C.

-
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Figure 12.Effet du temps (60, 120 et 180 mn) sur le rendement d’extraction du mucilage
d’OF1I par la méthode conventionnelle a température ambiante (20 °C). Les valeurs avec les
lettres différentes (a, b) sont significativement différentes (Tukey, p < 0,05) pour chaque type

de traitement

A partir de la Figure 12, nous constatons une augmentation du rendement au fil du
temps, dont la valeur la plus élevée est de 45,83 %au temps d’extraction de 180 mn. Par
conséquent, des rendements d’extraction logiquement plus faibles ont été notés a des temps
d’extraction plus courts, avec des valeurs égales 436,16 et 38 ,03 %aux temps d’extraction de

60 et de 120 mn, respectivement.

L’analyse statistique montre une différence significative (p<0.05) en terme de
rendement d’extraction du mucilage, avec des lettres différentes significatives (a>b). Ces
lettres sont attribuées pour la comparaison statistique de rendement d’extraction en fonction

du temps.

D’apreés les résultats obtenus, concernant les rendements d’extraction conventionnelle
a 20 °C, on peut déduire que I’augmentation de rendement du mucilage dépend de
I’augmentation du temps d’extraction, qui a été justifié par une amélioration du rendement de

9,67 % entre 60 et 180 mn comme temps d’extraction.

26
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V.2.2. Rendement d’extraction du mucilage a la température de 80 C

La figure ci-dessous présente le rendement de 1’extraction conventionnelle du mucilage de

la raquette d’OFT a la température de80 °C (maintenu dans une marge de 75 a 80 °C).
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Figure 13. Rendement d’extraction du mucilage d’OFI par la méthode conventionnelle a
80°C en fonction des trois temps mentionnés (60, 120 et 180 mn). Les valeurs avec les lettres
différentes (a, b) sont significativement différentes (Tukey, p < 0,05) pour chaque type de

traitement

On observe a partir de la Figure 13 que la plus grande valeur du rendement est de
54,16 % obtenue aprés un temps d’extraction de 180 mn. Des valeurs plus faibles et
quasiment identiques ont été obtenues au-dessous de 180 mn ; elles sont égales a 36,71 et
36.66 % a 60 et 120 mn, respectivement.

L’analyse statistique révele qu’il y a une différence significative (p < 0.05) vis a vis
du rendement d’extraction du mucilage entre les deux premiers temps d’extraction et celui de
180 min. La similitude des rendements d’extraction du mucilage aux temps de 60 et de 120
min est due aux conditions de réalisation de 1’expérience qui ont été difficile a exécuter avec

précision. Il a été difficile de maintenir la température de 80 °C de fagon stable (systeme de
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chauffage non fermé) par rapport a la température ambiante qui régnait, ceci peut donc
éventuellement expliquer le résultat du rendement identique obtenu avec tout de méme une
heure d’intervalle.

On peut dire des Figures 12 et 13 que I’augmentation de la tempeérature de 20 a 80 °C
a un effet positif sur le rendement d’extraction du mucilage, dont on a obtenu la plus grande
valeur a 80 °C (54,16 % a 180 mn) et avec une amélioration du rendement de 8.33 % par

rapport a I’extraction réalisée a 20 °C a 180 mn.

V.3. Extraction assistée par ultrasons du mucilage d’OFI

L’extraction assistée par ultrasons (EAU) a été réalisée dans le but d’améliorer le
rendement d’extraction du mucilage de 1I’OFI par rapport aux rendements obtenus lors des
extractions conventionnelles effectuées a 20 et 80 °Toutefois, deux parametres ont été
optimisés pour ce type d’extraction afin de maximiser les valeurs des rendements
d’extraction, a savoir le temps d’extraction (mn) et I’amplitude (%) ces deux parametres sont
liés aux conditions opératoires du sonicateur utilisé et peuvent affecter sensiblement 1’effet
des ultrasons. Aussi, le temps et ’amplitude d’extraction sont des paramétres importants a

optimiser afin de minimiser le co(it énergétique du procéedé.

V.3.1. Optimisation du temps d’extraction du mucilage par EAU

Pour optimiser le parametre temps, différents temps d’extraction ont été testés : 1, 3, 5,
10, 20, 30, 40 et 50 mn. La Figure 14 présente les différents rendements du mucilage obtenus
par EAU et les valeurs des températures notées aux différents temps choisis. Deux autres
parameétres ont été maintenus aux mémes valeurs pendant toutes ces expériences, qui sont
I’amplitude (60 %) et le ratio du mélange eau (solvant) et raquette broyée pendant I’extraction
qui était de 1:3 selon le protocole d’extraction choisi. Plusieurs travaux concernant ’EAU ont
montré qu’une amplitude moyenne (entre 20 et 100 %) était idéale pour des rendements

optimaux.

-



Chapitre V Résultats et discussions

70 - - 90
= RE (%)
, a T = L 80

—~ 60 - Température (°C) i T T 1
\o e
o
< - 70
S 50 4 ab 5
g bed 0z
£ w. de be ¢ ©
< cde i bed [ 50 3
QL ©
o] |-
230 - i 40 g
] £
= e -3 2
§ 20 1
[3) - 20
vd

10 L 10

0 L0

1 3 5 10 20 30 40 50
Temps (mn)

Figure 14.Effet du temps sur le rendement d’extraction du mucilage d’OFI par EAU et sur la
température (°C).Amplitude 60 %, ratio (eau : raquette) 1:3. Les valeurs avec les lettres
différentes (a, b, c, d et e) sont significativement différentes (Tukey, p < 0,05) pour chaque

type de traitement

On voit clairement que la cinétique du rendement d’extraction du mucilage augmente
de fagon spectaculaire jusqu’a atteindre une valeur maximale au temps d’extraction de 10 mn.
Ainsi, dés la 1 mn, on a obtenu une valeur de 21.66 % de rendement, d’extraction avec une
température enregistrée de 23 + 1,53°C, puis le rendement d’extraction progresse
continuellement avec le temps de traitement jusqu’a atteindre son maximum avec 60,77 %
pour un temps optimal de 10 mn ou une température de71 + 3.53 °C a été obtenue. Au-dela
de 10 mn le rendement de mucilage diminue jusqu’a atteindre 35,09% a une durée de 50 mn
comme dernier temps d’extraction.

L’analyse statistique révele qu’il existe une différence significative (p < 0.05) en
termes de rendement d’extraction du mucilage par EAU en comparant les différents temps

d’extraction au temps d’extraction de 10 mn.

V.3.2. Optimisation de I’amplitude pour I’extraction du mucilage par EAU

Une fois que le parametre temps ait été optimisé a 10 mn, le deuxiéme parameétre qui

est I’amplitude a été étudié. Pour cela trois amplitudes différentes, de 20, 60 et de 100 %, ont
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¢té choisies et variées pour chaque expérience d’extraction ou le temps d’extraction et le ratio
eau raquette ont été maintenus a 10 mn et 1:3, respectivement. A la fin de chaque extraction la
température de la matrice végétale a été immeédiatement mesurée. Le rendement d’extraction
du mucilage d’OFI par ultrasons a différentes amplitudes de 20, 60 et 120 % est illustré en
Figure 15.
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Figure 15. Effet de I’amplitude sur le rendement d’extraction du mucilage d’OFI par EAU et
sur la température (°C) Les valeurs avec les lettres différentes (a, b, et c) sont

significativement différentes (Tukey, p < 0,05) pour chaque type de traitement

A partir de la Figure 15 nous remarquons que la plus grande valeur du rendement
d’extraction est équivalente a 60.37 % avec I’amplitude moyenne de 60 %, ce résultat n’était
pas surprenant. 60 % a été considérée comme amplitude optimale pour le rendement
d’extraction ou une température de 71 + 3.53 °C a été notée, au-dela de cette amplitude le
rendement diminue pour atteindre 46.03 % a I’amplitude de 100 %, avec une température de
77x1,4°C.

L’analyse statistique montre qu’il y a une différence significative (p< 0.05) entre les

différentes amplitudes en termes de rendement du mucilage (a > b > c).
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V.4. Comparaison entre la méthode conventionnelle et ’extraction assistée

par ultrasons (EAU)
L efficacité de 1’extraction du mucilage d’OFI par extraction conventionnelle (a 20 et
80 °C) a été comparée a celle de ’EAU. Les conditions des différentes techniques et les

résultats obtenus ont été résumés dans le Tableau 4.

M¢éthode d’extraction Temps d’extraction (mn) Rendement d’extraction (%)
Extraction conventionnelle
(°C)
20 60 36.16 £1.04 b
120 38.03+0.91 ab
180 45.83+0.80 a
80 60 36.71£1.07 c
120 36.66 +1.04 b
180 54.16 £1.54 a

Extraction Ultrasons (%)

60 1 21.66 +1.53 e
3 34.86 £1.23 cde
5 38.95 +1.08 de
10 60.77 +1.07 a
20 47.69 £1.52 ab
30 38.07 £0.64 bc
40 40.40 £0.99 bed
50 35.09 £1.02 bed

20 10 39.25+0.93 c

100 10 46.03 £1.03 b

Tableau 4. Rendements d’extraction du mucilage a partir de I’extraction conventionnelle (a
20 et 80 °C) et de I’extraction par Ultrasons (amplitude 20, 60 et 100 %) a différents temps
d’extraction. Les valeurs avec les lettres différentes (a, b, c, d, et e) sont significativement

différentes (Tukey, p < 0,05) pour chaque type de traitement.
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Les résultats obtenus ont été comparées avec ceux de(Felkai-Haddache et al.,
2016)ou le mucilage de la raquette d’OFI a été extrait par extraction aux microondes, de la
méme facon on a constaté que le rendement augmente avec les temps de traitement testés (60,
120 et 180 mn) pour I’extraction conventionnelle a 20 °C (Tableau4).Cependant, 1’élévation
de la température a 80 °C améliore le rendement jusqu’a 180 min, ce qui correle
moyennement avec leurs résultats ou le maximum est atteint a 120 mn, cette différence peut
étre due a la différence du procédé d’extraction et a la différence du lot du site et de la période

de collecte de ’OFI.

Généralement, la température a un effet positif sur I’extraction des composés phénoliques
a partir de sources végétales(Spigno et al., 2007).Des études ont rapporté que le rendement du
mucilage augmente de facon exponentielle avec la température et le temps de traitement, ou
I’effet des températures élevées sur les graines diminue la viscosité du mucilage et rend les
graines moins gluantes par conséquent le mucilage peut étre facilement libéré dans la
solution(Koocheki et al., 2009).11 également été rapporté par(Prasad et al., 2009),que
I’augmentation de la température d’extraction pourrait aussi modifier la structure de la

matrice végétale, et par conséquent faciliter le processus d’extraction.

L’effet du temps sur le rendement était plus prononcé en extraction conventionnelle vu
que des valeurs maximales du rendement ont été atteintes & 180 mn (apres 3 h) (Tableau 4).Et
en EAU, I’effet du temps sur le rendement était plus prononcé a des températures plus basses
que 70 °C environ (entre 1 & 10 mn) (Figure 14),aussi le rendement atteint presque 1’équilibre
apres 10 mn, et le fait de prolonger le temps n’a pas d’effet sur I’extraction du mucilage. Une
tendance similaire a été observée pour la gomme de lin(Cui et al., 1994), la pectine de krueo
Ma Noy(Cissampelospareira)(Singthong et al., 2005),et les polysaccharides de graines de
Sterculia a fruits en coque (noix de Bouddha)(Wu et al., 2007). Aussi, pour I’extraction de
polysaccharides de I’igname chinois,(Yang et al., 2015)expliquent qu'un temps d'extraction
excessif induit une gélatinisation des polysaccharides, ce qui est mauvais pour la séparation.

Les résultats de la présente étude, montre que les résultats obtenus de I’extraction par
ultrasons sont trés important en termes de rendement que les résultats obtenus par la méthode
conventionnelle, que soit @ 20 °C ou a 80 °C. Cela était constaté par une amélioration du

rendement de 6,21 %,a ’amplitude de 60 % qui avait donné le meilleur résultat (60,37 %)en
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10 mn Figure 15 comparé a I’extraction conventionnelle a 80 °C ou le rendement était de

54,16 % obtenu aprés une durée de 180 mn Figure 13.

Les résultats obtenus dévoilent que I’extraction du mucilage d’OFI par ultrasons donne le
meilleur rendement avec un gain de temps considérable. L’ augmentation de rendement par
ultrasons est due a la cavitation produite par des ondes sonores dans un milieu liquide, dont
les effets sonochimiques se traduisent entre autre par des améliorations de rendement
notamment en ce qui concerne certaines extractions solides-liquide(Chen et al.,
2012).Egalement, une autre étude explique que les ondes ultrasonores forment de bulles
minuscules soumises a des compressions et expansion adiabatique rapides, provoquant
I’augmentation locale de température et de pression dans le milieu(Japon-Lujan et al.,
2006)L’augmentation de la température dans le milieu a un impact directe sur la cavitation
seuil, qui provoquera 1’effondrement du noyau cavitaire, par conséquent perturbe les tissus
cellulaires ce qui améliore le transfert de masse vers la solution(Toma et al., 2001).De méme
lorsque la température augmente de 40 a 60 °C lors de 1’extraction par ultrasons, la viscosité
et la densite des extraits diminuent, ce qui facilite la pénétration du solvant plus profondément
dans la matrice de I'échantillon(Chen et al., 2012)a mesure que le solvant se déplace plus
profondément, sa zone d'exposition augmente ce qui aboutit a une efficacité d'extraction plus
élevee.

La diminution du rendement du mucilage au-dela de I’amplitude de 60%, plus
précisément a I’amplitude 100 % Figure 15 était expliqué par le fait que I’augmentation de
I’amplitude peut augmenter l'intensité ultrasonique, il est important de noter que des
amplitudes élevées peuvent conduire a une détérioration rapide du transducteur ultrasonore,
ce qui entraine une agitation liquide au lieu d'une cavitation et une mauvaise transmission des
ultrasons a travers les milieux liquides. Cependant, I'amplitude doit étre augmentée en
travaillant avec des liquides de haute viscosité tels que les huiles(Chemat et al., 2017).Une
autre étude rapporte que I’amplitude élevée des ondes ultrasonores dans un milieu liquide
s’accompagne d’une augmentation de température qui réduit la cavitation lors de I’extraction
par ultrasons, contrant ainsi leur effet(Zhang et al., 2013)et diminuant le rendement
d’extraction, c’est en raison que la température eélevée augmente la pression de la vapeur, qui
s’infiltre dans la cavité de la bulle , par conséquent de nombreuses cavitations s’effondrent
moins violement et font réduire 1’effet de sonication(Chemat et al., 2017; Santos et al.,
2009).
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V.5. Effet des concentrations initiales du mucilage

Pour étudier I'effet du mucilage OFI sur l'efficacité d'élimination de la turbidité
d’une ecau usée synthétique, différentes quantités de mucilage d’OFI allant de 5 & 30 mg ont
été testées en association avec le procéde EC-EF, avec les conditions initiales suivantes : gel
de silice C. =600 mg /2 L, distance entre électrodes d = 1 cm, pH initial 7,7, conductivité
=1,4mS/cm, densité de courant j =43,6 mA/cm2.

Les résultats des absorbances obtenues dans les tests précédents sans et avec ajout de
différentes quantités du mucilage, ont été convertis en concentration de gel de silice (mg/L)
par extrapolation via la courbe d’étalonnage de gel de silice (annexe 111), Les concentrations
obtenues ont été présentées sous forme d’histogramme (Figure 16) afin de suivre 1’évolution
de la turbidité en fonction des différents temps (0, 1, 5, 10, 15, 20, 25,30, 35 et 40 mn).

350 -
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—_ il . 110 mg
= 250 ] - 15 mg
(@]
£ 30 mg
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Figure 16. Effet de la concentration du mucilage d’OFI sur la turbidité initiale dans le
procédé d’EC-EF. Condition initiale : Concentration en gel de silice C. = 300 mg/ L, distance
entre électrodes d = 1 cm, pH initial 7,7, conductivité k = 1,4 mS / cm, densité de courant j =

43,6 mA
D’apres la Figure 16 obtenu on a constaté que la turbidité en géenérale diminue par
I’augmentation du temps et avec 1’augmentation des quantités de mucilage. En outre on

observe que les plus faibles valeurs de la concentration du gel de silice ont été obtenue, avec
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seulement 10 mg (considére comme quantité optimale) du mucilage a travers les différentes
temps de traitement.

Ensuite & partir des concentrations du gel de silice (concentration initiale de 300
mg/L et les différentes concentrations a différents temps de prélévements), on est arrivé a
calculer le taux d’abattement de gel de silice via 1’équation de mesure de I’efficacité

d'élimination de la turbidité (chapitre I1V). Les résultats obtenus sont présentés dans la Figure
17 ci-dessous :

100 -
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70 ¢ L
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40

Taux d'abattement (%)
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Figure 17. Effet de la concentration du mucilage d’OFI sur le taux d’abattement de la
turbidité avec des Condition initiale : Concentration en gel de silice C = 300 mg/L, distance
entre électrode d = 1 cm, pH initial 7,7, conductivité k = 1,4 mS / cm, densité de courant =

43,6 mA

A partir de la Figure 17 on a constaté que le taux d’abattement de la turbidité est négatif
(presque dans les différentes quantités du mucilage testées) en début de fonctionnement du
procédé, précisément au temps de 5 mn. Au-dela de 5 mn le taux d’abattement augmente en
fonction de temps et de la quantité du mucilage, jusqu’a atteindre une valeur maximale de
89,47 % & 25 min avec une quantité du mucilage de 10 mg, apres 25 min 1I’évolution du taux

d’abattement est presque constante pour toutes les quantités du mucilage testées.
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La Figure 18 montre la comparaison entre les taux d’abattement des deux experiences

d’EC-EF avec et sans ajout du mucilage.
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Figure 18. Effet du mucilage (10 mg) sur I’amélioration du taux d’abattement de I’EC-EF.
Les valeurs avec les lettres différentes (a, b, ¢, d, e, f, g et h) sont significativement différentes

(Tukey, p < 0,05) pour chaque type de traitement.

D’apres I’analyse statistique il existe réellement une différence significative a partir de
10 mn entre les deux expériences, car les lettres sont différentes en majorité (sauf au temps de
35 mn). Toutefois, a 10 mn on a une amélioration de 27 % ce qui est trés important ¢a permet
un gain de temps considérable, a 15 et 20 mn on a obtenu des améliorations de 30 et 16 %,
respectivement.

Selon ces résultats on remarque donc que I’EC-EF assistés par le mucilage d’OFI permet
une élimination de la turbidité de 89,47% a 25 mn, lorsque le traitement de 1’eau par I’EC-EF
sans mucilage est de 88,50 % a 35 mn, et on a aussi une amélioration de 30 % a 15 mn. Ce
résultat est similaire a celui de(Adjeroud et al., 2015) ou une amélioration de 15 % a été

aussi notée avec 1utilisation du jus de raquette d’OFI.

Rl

¢ Discussion des résultats
La diminution de la turbidité dans le procédé EC-EF sans mucilage Figure 16 et 17

avec les différents temps de I’expérience est expliquée par la dissolution des électrodes en
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aluminium au passage du courant électrique (Eq 1, chapitre Il1l). Les especes ioniques
complexes (especes coagulées et hydroxydes métalliques) jouent le rble de coagulants, qui
s’adsorbent sur particules en suspension (gel de silice) et neutralisent ainsi les particules
colloidales ce qui conduit a la déstabilisation de I'émulsion et a la formation d'agrégats, puis
les flocs deviennent facilement éliminable (Chen et al., 2000; Kobya et al., 2006). Selon
(Mollah et al., 2001), les complexes gélatineux hydroxy-cationiques chargés peuvent
efficacement éliminer les polluants par adsorption, par ailleurs au voisinage de la cathode, se
produit la réduction de I'eau provoquant la formation d’hydrogéne gazeux (Eq 2, chapitre 11l
principe de I’EC-EF ). Cette libération de gaz se produit sous forme de bulles (Essadki et al.,
2008), et contribue a l'agitation du milieu, ces bulles adhérent aux solides formés en solution
(adsorbant-polluant), en produisant des particules floculées aprés électrocoagulation, et
favorisent leur flottation (Adjeroud et al., 2015; Chen et al., 2000).

A partir de la Figure 17 on observe qu’a l'instant initial les valeurs du taux
d’abattement sont négatifs comme mentionné auparavant. Ceci peut étre expliqué par la
polymérisation d'aluminium dissous sous forme d'hydroxyde d'aluminium augmentant ainsi la
turbidité en début de traitement (Khemis et al., 2006).

L’amélioration du taux d’abattement par le mucilage Figure 18 est peut-étre lié a
une augmentation des sites de liaison a la surfaces du bio-coagulant avec le gel de silice ce
qui favorisent la formation des flocs (Barka et al., 2011). D’autres études suggérent que le
mucilage de I'OFI, en particulier son composant I’acide galacturonique, peut étre le
composant actif qui fournit une activité de coagulation par un mécanisme qui fonctionne
principalement par adsorption, et d’un autre coté 1’utilisation du galactose et du rhamnose n’a
montré aucune activité de coagulation (Miller et al. 2008). Une étude portée sur le mucilage
de I'Okra (Abelmoschus esculentus), prouve que la présence de groupes hydroxyle (-OH) sert
de site actif pour adsorption des particules colloidales au mucilage (Freitas et al., 2015). Le
mucilage de cactus a une composition semblable, a celle du mucilage d'Okra, par conséquent,
il est possible de considérer que le mécanisme est le méme, et cela a été constaté par les
résultats de la IRTF (spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier), qui indique que le
mucilage d’OFI contient une variét¢ de groupes fonctionnels tels que les groupements
carboxyles, hydroxyles, sulfates, phosphates, aldéhydes, cétones et d’autres groupes chargés
(Fedala et al., 2015). Les groupes fonctionnels présents dans le mucilage sont responsables
de Iactivité d’adoption des polluants (Nharingo and Moyo, 2016).
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Une autre étude plus récente rapportée par (Adjeroud et al., 2018) que les particules
de mucilage pourrait interagir directement avec les polluants (cuivre) en solution, grace
notamment a la structure poreuse du mucilage, avant leur adsorption sur les hydroxydes
d'aluminium. D'un autre coté, I'adsorption des molécules en suspension (gel de silice) sur la
surface de I'espéce d'aluminium pourrait faciliter leur attachement au mucilage d’OFI par
conséquent ceci augmenterait I'efficacité de la coagulation ainsi que I'élimination de la
turbidité. Dans les deux cas, de petits flocs se forment.

I1 faut noter qu’une petite quantité (10 mg) du mucilage d’OFI a été nécessaire pour
améliorer 1’efficacité de I’EC-EF pour le traitement de 2 L de solution. Seulement 0,005 g/L
a 0,015 g/L de poudre de cladode d'Opuntia spp. était efficace pour traiter 0-125 NTU (Unité
de mesure de la turbidité nephlomeétrique : 300 mg/L = 31.9 NTU dans le cas de traitement de
boues en suspension) d'eaux usees synthétiques (Miller et al., 2008).

L’augmentation supplémentaire des concentrations de mucilage au-dela de 10 mg
n’améliore pas davantage le taux d’abattement (Figure 17) mais on remarque une stabilité
jusqu’a la fin du traitement et une diminution considérable avec 30 mg de mucilage, ceci est
probablement due a 1'accumulation des polymeres de mucilage empéchant 1’interaction avec
le gel de silice et a la saturation des sites d’interaction (Adjeroud et al., 2015).

Cependant, la turbidité résiduelle du gel de silice a 25 min est de 31.55 mg/L (Figure
16) avec la quantité optimale du mucilage (10 mg), ce qui signifie que la turbidité initiale a
été réduite d’environ 10 fois (concentration initiale 300 mg/L).

Le mucilage d’OFI a la capacité de réduire la turbidité et donc interagit avec des
suspensions solides contrairement aux coagulants synthétiques de sels métalliques (Davis and
Edwards, 2014) qui fonctionnent par neutralisation de charge. L’utilisation des mesures du
potentiel zéta et des images de microscopie électronique a balayage présentant des flocs
formés, a montré que les mécanismes de coagulation d'Opuntia spp. Fonctionne
principalement par le mécanisme d’adsorption. Ce processus peut étre réalisé par les
électrolytes d’Opuntia spp, en particulier les cations divalents, et est retrouvé chez les
polymeres en géneral (Miller et al., 2008).

(Majdoub et al., 2001) Ont montré que le mucilage contient environ 20% sucres
chargés pouvant potentiellement interagir avec des especes ioniques.

D’un autre coté, il est trouvé que la poudre de cactus n'a pas causé d’effet significatif sur
le pH final des eaux traitées par rapport aux coagulants chimiques (Yang et al., 2008).
En conclusion on peut supposer que I'élimination de la turbidité se fait par piégeage

des solides en suspension par le mucilage dispersé dans I'eau, mais les solides colloidaux ne
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peuvent étre enlevés que par la neutralisation obtenue par I'électrolyse des plaques
d'aluminium pendant le processus électrochimique. Cependant, il est probable que les ions
métalliques d’aluminium générés a l'anode interagissent avec les particules suspendues
formant de petits flocs, qui pourraient se fixer sur le mucilage augmentant sa capacité de

coagulation. Le mécanisme inverse pourrait également se produire.
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Conclusion et perspectives

La cladode d’Opuntia ficus indica, considérée comme sous-produit du figuier de
Barbarie, a été utilisée dans notre travail pour son abondante richesse en polymére
polysaccharidique ; le mucilage. La demande de ce dernier est intense a 1’échelle industrielle,
plus précisement dans le domaine agro-alimentaire (épaississant, coagulant, stabilisant,
notamment dans la fabrication des jus), et récemment, il existe un intérét croissant pour ce
dernier dans les procédés de traitement des eaux usées par la méthode standard Jar test
principalement.

L’objectif de notre travail a été de valoriser les cladodes d’OFI en premier en réalisant
I’optimisation de deux parameétres d’extraction du mucilage qui sont le temps et I’amplitude
par la méthode d’ultrasons, par la suite une comparaison avec la méthode conventionnelle
préalablement réalisée a éteé faite.

Nous avons constaté lors de notre étude 1’extraction par la méthode d’ultrasons a
donné un meilleur rendement en comparant a ’extraction conventionnelle. Les résultats
obtenus avec la méthode conventionnelle & une température de 20 °C révelent que le
rendement du mucilage augmente avec 1’augmentation du temps (36,16 % a 60 mn, 38,03 %
a 120 mn, et 45,83 %au temps de 180 mn). Alors que 1’¢élévation de la température a 80 C
démontre une amélioration sur le rendement d’extraction (54,16 % a 180 mn).La méthode
d’extraction par I’ultrason a I’amplitude de60% démontre que I’augmentation du rendement a
un effet proportionnel avec I’effet du temps jusqu’a atteindre I’optimal a 10 mn avec 60,77
%.L optimisation de 1’amplitude montre que le surcroit de I’amplitude (100 %) réduit le
rendement de 1’extraction. Au final nous avons donc conclu qu’il y’avait une amélioration par
I’extraction aux ultrasons de 6,21 %, a I’amplitude de 60 % par rapport a la méthode
conventionnelle.

L’extraction par ultrasons représente une innovante alternative pour l'utilisation des
résidus agro-industriels. Les procédures verts d’extraction emploient 1'énergie ultrasonique et
comme source d'énergie pour une exploitation respectueuse de I’environnement.

En deuxieme lieu, le mucilage extrait de la cladode a été testé sur le traitement d’une
eau usée synthétique en association avec le procédé d’électrocoagulation-electroflottation, et
les résultats obtenus montrent une quantité optimale du mucilage de 10 mg qui révele un taux
d’abattement de la turbidité maximum de 89,47 % a 25mn. Il a été aussi noté qu’a seulement
10 mn de traitement en présence du mucilage on obtient une amélioration de 27 % par rapport
au procédé conventionnel (sans ajout du mucilage), ce qui permet un gain de temps

considérable et automatiquement un gain d’énergie. Ces résultats suggérent une opportunité
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pour l'utilisation du mucilage d’OFI comme un coagulant naturel aidant a ameliorer
I'efficacité d'élimination de la turbidité par la technique EC-EF, et surtout évitant 1’ajout
d’autres produits chimiques qui pourraient améliorer le rendement.

Ainsi on peut dire que I’utilisation de la méthode d’extraction par ultrasons qui a
plusieurs avantages et qui est considérée comme un bio-procedé dans les extractions des
matrices végétales, est un atout qui permet non seulement 1’augmentation du rendement
d’extraction et un gain de temps. De la méme fagon que I’exploitation du mucilage en
association avec I’EC-EF a permis 1’amélioration des rendements de traitement en des temps
plus réduits, constituent dans le cadre des Biotechnologies, un véritable encouragement a
I’application futures de ces procédés a 1’échelle industrielles. Plusieurs études soulignent les
avantages et les possibilités d’application du mucilage d’OFI comme biocoagulant en
industries de traitement des eaux usees, et pourquoi pas en utilisant les ultrasons pour son
extraction.

En perspective, nous suggérons :

e A l’avenir d’autres parametres devront étre optimisés pour améliorer le rendement
d’extraction du mucilage d’OFI (le solvant, le ratio solvant échantillon,...)

o Tester I’effet du mucilage sur d’autres types d’eaux polluées (eaux polluées
industrielles des différentes industries de la région de Béjaia par exemple ...).

e Comparer I’extraction du mucilage aux procédés d’extraction par microondes.

e Faire des études approfondies, en Algérie ou ailleurs dans le cadre de thése de doctorat
par exemple, sur le mécanisme de fonctionnement du mucilage en interaction avec les

polluants en solution.
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Annexe

Annexe |: structure du mucilage d’opuntia ficus indica (Mcgarvie et paroli, 1981)
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Annexe

Annexe 11 : balayage spectrale du gel de silice (50 mg / I), montrant une absorbance maximale
a la longueur d’onde de 750 nm
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Annexe

Annexe l11: courbe d’étalonnage du gel de silice
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Abstract

Opuntia ficus indica (OFI) is a worldwide cactus species known for its diverse benefits for human
health and for its growing interest in varied sector of application whether in agro-alimentary domain or
in wastewater treatment processes. Cladode of the OFI plant, considered as by products, were valued
in the present work. Thus, mucilage from the OFI cladode was extracted using conventional extraction
(CE) method and ultrasound assisted extraction (UAE). Both methods were compared for their
extraction yield values and then the extracted mucilage was tested for its ability to enhance the
treatment of a synthetic wastewater solution by the process of electrocoagulation- electroflotation (EC-
EF). The results showed that UAE was better in enhancing the mucilage extraction yield and allowed a
considerable gain of time, after time and amplitude parameter optimisation, in comparison to the CE.
At 10 min of extraction time, the extraction yield attained 60.36 % with 60 % of sonication amplitude.
The addition of the mucilage to the EC-EF process enhances the efficiency of turbidity removal of the
wastewater treatment process by 30 % at 15 min of treatment time. The results of this study encourage
the use of EAU for OFI mucilage extraction for the different obtained advantages of this extraction
method, and showed the ability of the mucilage to act as a natural coagulant that could replace some
chemical coagulants added to the EC-EF process. This could therefore minimize environmental
pollution to be in agreement with the current environmental preoccupations and the sustainable
development concepts.

Keywords. Optimisation, cladode (OFI), mucilage, ultrasound, electrocoagulation- electroflotation
(EC-EF), turbidity.

Résumé

Opuntia ficus indica (OFI) est une espéce mondiale de cactus connue pour ses nombreux avantages
pour la santé humaine et pour son intérét croissant dans des secteurs d'application variés que ce soit
dans le domaine agro-alimentaire ou dans les procédeés de traitement des eaux usées. Les cladode
d’OFlI, considérées comme des sous-produits, ont été évaluées dans le présent travail. Ainsi, le
mucilage des cladodes a été extrait en utilisant la méthode d'extraction conventionnelle (EC) et
I'extraction assistée par ultrasons (EAU). Les deux méthodes ont été comparées pour leurs valeurs des
rendements d'extraction, puis le mucilage extrait a été testé pour sa capacité a améliorer le traitement
d'une solution d'eaux usées synthétiques par le procédé d'électrocoagulation-électroflottation (EC-EF).
Les résultats ont montré que ’EAU a amélioré le rendement d'extraction du mucilage et a permis un
gain de temps considérable, apres optimisation du temps et de 1'amplitude, par rapport a ’EC. A 10 mn
du temps d'extraction, le rendement a atteint 60,36% avec 60 % d’amplitude du sonicateur. L'ajout du
mucilage au procédé d’EC-EF a amélioré l'efficacité d’élimination de la turbidité du traitement de
I’eau usée de 30% a 15 mn de traitement. Les résultats de cette étude encouragent l'utilisation de
I'EAU pour l'extraction du mucilage d’OFI pour les différents avantages obtenus de cette méthode
d'extraction, et montrent la capacité du mucilage a agir comme un coagulant naturel pouvant
remplacer certains coagulants chimiques ajoutés au processus d’EC-EF. Cela pourrait donc minimiser
la pollution de l'environnement afin d’étre en accord avec les préoccupations environnementales
actuelles et les concepts du développement durable.

Mots clés. Optimisation, cladode (OFI), mucilage, ultrasound, electrocoagulation- electroflotation
(EC-EF), turbidité.
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