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Abstract

Water scarcity is increasingly limiting agricultural sustainability in Mediterranean semi-arid
regions, making treated wastewater a strategic alternative to conventional irrigation resources.
This thesis assessed its reuse through an integrated food chemistry approach combining
biological effluent upgrading by Azolla microphylla and quality evaluation of two contrasting

food matrices: Chemlal olive oil and orange juice.

Azolla microphylla markedly improved domestic wastewater quality. Chemical oxygen demand
decreased from 376-392 to 20 mg/L after 28 days, corresponding to 94.9% removal, while
biological oxygen demand declined from 480-507 to 53 mg/L, reaching 89% removal. Total
suspended solids decreased from 250 + 25 to 14.567 + 0.5 mg/L within 7 days and remained
close to 14—15 mg/L until day 35, indicating approximately 94% removal. Heavy metals were
also strongly reduced after 35 days, with removal efficiencies of 80% for Pb, 80% for Cd, 76%
for Cu, 84% for Zn, 83% for Fe and 85% for Mn. These results confirm the efficiency of A.

microphylla as a low-cost biological polishing system prior to agricultural reuse.

In Chemlal olive oil, irrigation with treated wastewater preserved the main quality attributes
and enhanced several functional markers. The corresponding oil showed the highest lipid
content, 96.50 = 0.50%, total polyphenols, 604.76 + 26.26 mg GAE/kg, and DPPH activity,
53.50 + 1.51%. It also presented the lowest peroxide value, 6.80 = 1.14 meq O2/kg, low UV
oxidation indices, K232 = 1.611 = 0.080 and K270 = 0.059 + 0.008, and a favorable fatty acid
profile, with 62.60 + 3.13% oleic acid, 6.80 + 0.34% linoleic acid and an oleic/linoleic ratio of
approximately 9.21. These findings indicate strong phenolic protection, limited oxidative

deterioration and good nutritional quality in the lipid matrix.

Orange juice exhibited a more sensitive response. Irrigation with treated wastewater increased
total polyphenols from 81.20 to 275.64 mg GAE/100 mL, corresponding to a 3.39-fold increase,
but this enrichment was not translated into stronger antioxidant functionality. Compared with

the treated-wastewater juice, the well-water juice showed higher flavonoids, 7.74 versus 4.23



mg QE/mL, higher DPPH activity, 69% versus 59%, higher ABTS activity, 74.5% versus
64.2%, and higher FRAP values, 1.86 versus 1.49 mmol TE/L. The treated-wastewater juice
also showed higher TBARS, 1.75 versus 1.22 mg MDA/kg, and higher total aerobic mesophilic
flora, 35 x 10? versus 2 x 10> UFC/mL, although total coliforms, thermotolerant coliforms and

Salmonella were absent in both juices.

Overall, the results demonstrate that the food-quality outcome of treated wastewater reuse is
strongly matrix-dependent. The lipid matrix of Chemlal olive oil maintained a favorable fatty
acid, phenolic and oxidative profile, whereas the aqueous acidic matrix of orange juice was
more susceptible to oxidative and microbiological shifts despite its higher total polyphenol
content. Therefore, the safe reuse of treated wastewater in food production should be assessed
through matrix-specific food chemistry criteria, integrating contaminant removal, bioactive
compound functionality, oxidative stability, microbiological safety and the chemical integrity

of the final food matrix.

Keywords: treated wastewater; Azolla microphylla; phytoremediation; Chemlal olive oil;

orange juice; polyphenols; fatty acids; antioxidant activity; oxidative stability; food safety.



Résumé

La raréfaction de I’eau limite de plus en plus la durabilité agricole dans les régions
méditerranéennes semi-arides, faisant des eaux usées traitées une alternative stratégique aux
ressources d’irrigation conventionnelles. Cette theése évalue leur réutilisation a travers une
approche intégrée de chimie alimentaire, combinant I’amélioration biologique de I’effluent par
Azolla microphylla et 1’évaluation de la qualité de deux matrices alimentaires contrastées :

I’huile d’olive Chemlal et le jus d’orange.

Azolla microphylla a nettement amélioré la qualité des eaux usées domestiques. La demande
chimique en oxygéne est passée de 376-392 a 20 mg/L apres 28 jours, correspondant a un
abattement de 94,9 %, tandis que la demande biologique en oxygeéne a diminué¢ de 480-507 a
53 mg/L, atteignant 89 % d’¢élimination. Les maticres en suspension totales ont chuté de 250 +
25 a 14,567 £ 0,5 mg/L des le 7¢ jour, puis sont restées proches de 14—15 mg/L jusqu’au 35¢
jour, indiquant un abattement d’environ 94 %. Les métaux lourds ont également été fortement
réduits apres 35 jours, avec des taux d’élimination de 80 % pour le Pb, 80 % pour le Cd, 76 %
pour le Cu, 84 % pour le Zn, 83 % pour le Fe et 85 % pour le Mn. Ces résultats confirment
I’efficacité d’A. microphylla comme systéme biologique de finition a faible colit avant une

éventuelle réutilisation agricole.

Dans I’huile d’olive Chemlal, I’irrigation par eaux usées traitées a préservé les principaux
attributs de qualité et amélioré plusieurs marqueurs fonctionnels. L’huile correspondante a
présenté la teneur en lipides la plus €levée, avec 96,50 + 0,50 %, ainsi que les teneurs les plus
importantes en polyphénols totaux, 604,76 + 26,26 mg EAG/kg, et 1’activit¢ DPPH la plus
élevée, 53,50 + 1,51 %. Elle a également montré I’indice de peroxyde le plus faible, 6,80 + 1,14
meq O2/kg, de faibles coefficients d’oxydation UV, avec K232 =1,611 + 0,080 et K270 = 0,059
+ 0,008, ainsi qu’un profil en acides gras favorable, marqué par 62,60 + 3,13 % d’acide oléique,
6,80 £ 0,34 % d’acide linoléique et un rapport oléique/linoléique d’environ 9,21. Ces résultats
indiquent une forte protection phénolique, une oxydation limitée et une bonne qualité

nutritionnelle de la matrice lipidique.

Le jus d’orange a montré une réponse plus sensible. L’irrigation par eaux usées traitées a
augment¢ les polyphénols totaux de 81,20 a 275,64 mg EAG/100 ml, soit une augmentation de
3,39 fois, mais cet enrichissement ne s’est pas traduit par une meilleure fonctionnalité
antioxydante. Comparativement au jus issu des eaux usées traitées, le jus issu de 1’eau de puits

a présenté des teneurs plus élevées en flavonoides, 7,74 contre 4,23 mg EQ/ml, une activité



DPPH plus forte, 69 % contre 59 %, une activité ABTS plus ¢€levée, 74,5 % contre 64,2 %, ainsi
que des valeurs FRAP supérieures, 1,86 contre 1,49 mmol ET/L. Le jus issu des eaux usées
traitées a également présenté des TBARS plus élevés, 1,75 contre 1,22 mg MDA/kg, ainsi
qu’une flore mésophile aérobie totale plus importante, 35 x 102 contre 2 x 10> UFC/ml, bien
que les coliformes totaux, les coliformes thermotolérants et Sa/monella aient été absents dans

les deux jus.

Globalement, les résultats démontrent que 1’effet des eaux usées traitées sur la qualité
alimentaire dépend fortement de la matrice étudiée. La matrice lipidique de I’huile d’olive
Chemlal a maintenu un profil favorable en acides gras, en composés phénoliques et en stabilité
oxydative, tandis que la matrice aqueuse acide du jus d’orange s’est révélée plus sensible aux
déséquilibres oxydatifs et microbiologiques malgré sa teneur plus élevée en polyphénols totaux.
Ainsi, la réutilisation slire des eaux usées traitées en production alimentaire doit étre évaluée a
partir de criteéres spécifiques a chaque matrice, intégrant 1’élimination des contaminants, la
fonctionnalité des composés bioactifs, la stabilit¢ oxydative, la sécurité microbiologique et

I’intégrité chimique du produit alimentaire final.

Mots-clés : eaux usées traitées ; Azolla microphylla ; phytoremédiation ; huile d’olive Chemlal
; jus d’orange ; polyphénols ; acides gras ; activité antioxydante ; stabilité oxydative ; sécurité

alimentaire.
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Introduction générale

La disponibilité en eau douce constitue aujourd’hui I’'un des déterminants majeurs de la
durabilité agricole, de la sécurité alimentaire et de la qualité des productions végétales. A
I’échelle mondiale, D’agriculture demeure le principal secteur consommateur d’eau,
représentant environ 69 a 72 % des prélévements d’eau douce selon les méthodes d’estimation
utilisées (Fao-aquastat, 2025 ; FAO, 2025). Cette pression s’intensifie sous 1’effet combiné de
la croissance démographique, de I’urbanisation, de [D’intensification agricole, de Ia
surexploitation des nappes souterraines et de 1’augmentation de la fréquence des sécheresses
associées au changement climatique (Unesco/un-Water, 2024; Christou et al., 2024). Ainsi, la
question de I’eau ne concerne plus seulement la disponibilité quantitative de la ressource, mais
¢galement sa capacité a soutenir une production alimentaire stable, nutritionnellement

intéressante, chimiquement maitrisée et sanitairement stire.

Dans le bassin méditerranéen, cette contrainte hydrique prend une dimension
particulierement critique en raison de I’irrégularité des précipitations, de 1’évapotranspiration
¢levée, de 1’¢lévation des températures et de la dépendance croissante des cultures a I’irrigation.
Les cultures arboricoles, notamment I’olivier (Olea europaea L.) et I’oranger (Citrus sinensis
L.), sont directement concernées, car leurs phases sensibles dépendent fortement du statut
hydrique et minéral de la plante (Derdah et al., 2024 ; Dhuique-Mayer & Servent, 2025 ;
Kaniewski et al., 2025). En Algérie, le stress hydrique structurel, la forte demande agricole et
la valorisation encore limitée des ressources hydriques non conventionnelles rendent nécessaire
I’évaluation scientifique de solutions alternatives adaptées aux zones semi-arides (Bakhtache

& Hadiene, 2023 ; Dairi et al., 2021 ; Rezzoug et al., 2025).

Dans cette perspective, la réutilisation des eaux usées traitées (EUT) constitue une
stratégie majeure d’adaptation a la rareté hydrique. (Christou ef al.,2024) présentent cette
pratique comme une option importante pour soutenir I’irrigation agricole, mais soulignent que
ses bénéfices dépendent du niveau de traitement, du type de culture, du sol, du mode d’irrigation
et de la gestion des risques. Les EUT s’inscrivent également dans une logique d’économie
circulaire, car elles permettent de transformer un effluent résiduel en ressource hydrique et
nutritive mobilisable pour 1’agriculture (Pedrero et al., 2023 ; Obijianya et al., 2025). Toutefois,
leur usage ne peut €tre considéré comme durable que si la qualité de I’eau, les contraintes
environnementales et les exigences de sécurité du produit final sont évaluées conjointement

(Trotta et al., 2024 ; Yakamercan et al., 2025).



Les EUT présentés donc une double dimension : elles sont a la fois une ressource
agronomique potentielle et une source possible de contraintes environnementales et sanitaires.
D’un co6té, elles peuvent améliorer la disponibilité hydrique, soutenir la croissance végétale et
contribuer a la nutrition minérale des cultures grace a 1’apport résiduel d’azote, de phosphore
et de potassium (Mininni et al., 2024 ; Hayat et al., 2025 ; Al-Karablieh et al., 2025). De I’autre,
elles peuvent contenir des sels dissous, des métaux lourds, des contaminants organiques
émergents, des résidus pharmaceutiques, des microplastiques, des agents pathogénes, des
bactéries résistantes aux antibiotiques et des geénes de résistance antimicrobienne
(Malinauskaite ef al., 2024 ; Obijianya et al., 2025 ; Gomes et al., 2026). Ces éléments peuvent
modifier les propriétés physicochimiques du sol, perturber les communautés microbiennes,
influencer la biodisponibilité des nutriments et poser des questions importantes pour la sécurité

des denrées issues de cultures irriguées par EUT.

Cette complexité impose une lecture intégrée des EUT dans une perspective de chimie
alimentaire. L’eau d’irrigation ne doit pas étre considérée uniquement comme un intrant
agronomique, mais comme un facteur susceptible d’influencer la composition chimique, la
stabilité oxydative, le profil bioactif et la qualité sanitaire des produits alimentaires (Christou
et al., 2024 ; Trotta et al., 2024). Dans les cultures fruitiéres et ol€icoles, la salinité, la charge
minérale, les composé€s organiques résiduels et les contaminants traces peuvent agir sur
I’absorption racinaire, la photosynthése, le métabolisme primaire, le métabolisme secondaire et
les réponses oxydatives de la plante (Saleh et al., 2025 ; Hasan et al., 2025). Ainsi, les
parametres de I’eau doivent étre reliés aux parameétres de qualité des aliments, notamment les
acides gras, les polyphénols, les flavonoides, la vitamine C, les pigments, [’activité

antioxydante, la stabilité oxydative et les indicateurs microbiologiques.

Dans les environnements semi-arides, 1’évaluation des EUT nécessite une vigilance
particuliére. L’évaporation élevée et la faible pluviométrie peuvent favoriser I’accumulation
progressive de sels, de sodium, de chlorures, de bore et d’¢léments traces dans le sol (Al-
Karablieh et al., 2024 ; Santamaria Ortega et al., 2025 ; Perulli ef al., 2026). Ces modifications
peuvent affecter la conductance stomatique, 1’activité photosynthétique, 1’équilibre hydrique,
la nutrition minérale et la biosyntheése des composés secondaires (Salar et al., 2024 ; Dhuique-
Mayer & Servent, 2025). Chez ’olivier et I’oranger, ces effets peuvent ensuite se répercuter sur
la composition lipidique, la teneur en composés phénoliques, les pigments, les flavonoides, les
sucres, les acides organiques, la vitamine C et les marqueurs de stabilité du produit final (Issaad

et al., 2024 ; Derdah et al., 2024 ; Xu et al., 2025).
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Avant leur réutilisation agricole, I’amélioration complémentaire de la qualité des eaux usées
constitue une étape stratégique. La phytoremédiation est une technologie fondée sur 1’utilisation
des plantes et de leurs microorganismes associés pour absorber, adsorber, stabiliser, transformer
ou accumuler des contaminants présents dans 1’eau, les sols ou les sédiments (Kumar et al.,
2024 ; Acharya et al., 2025). Contrairement aux procédés physicochimiques intensifs, souvent
colteux et énergivores, les systémes a macrophytes aquatiques offrent une alternative extensive,
¢cologique et adaptée aux contextes ou les infrastructures de traitement avancé restent limitées
(Tamma et al., 2025 ; Mahmud et al., 2026). Cette approche permet d’inscrire le traitement des
eaux dans une logique de solutions basées sur la nature, tout en renforgant la compatibilité entre

gestion de 1’eau et sécurité agroalimentaire.

Parmi les macrophytes aquatiques, le genre Azolla suscite un intérét croissant en raison
de sa croissance rapide, de sa forte capacité de couverture de la surface de I’eau, de sa biomasse
facilement récoltable et de son association symbiotique avec des cyanobactéries fixatrices
d’azote. Azolla microphylla est particuliérement intéressante pour les systémes aquatiques
enrichis en nutriments, car elle peut contribuer a la réduction de la charge organique, des
nutriments, des matiéres en suspension et de certains métaux lourds (Zeid et al., 2024 ; Muttaleb
et al., 2024 ; Nyein et al., 2024). L’intérét de cette espece dans notre theése repose donc sur sa
capacité potentielle a relier traitement biologique des eaux usées, réduction de la charge

polluante et préparation d’une réutilisation agricole plus sire.

Les mécanismes impliqués dans la phytoremédiation par Azolla microphylla reposent
sur plusieurs processus complémentaires. La rhizofiltration permet I’interaction directe entre
les racines flottantes et les ions dissous, tandis que la biosorption favorise la fixation des métaux
sur les groupements fonctionnels des parois cellulaires, notamment les groupements
carboxyles, hydroxyles, phosphates et amines (Park et al., 2025 ; Soliman et al., 2025).
L’absorption intracellulaire et la compartimentation vacuolaire peuvent ensuite limiter la
toxicité cytoplasmique des métaux, alors que la couverture flottante favorise la sédimentation
des particules et les interactions plante-microorganismes (Nyein ef al., 2024 ; Hossain et al.,
2025). Ces mécanismes justifient I’intérét d’Azolla comme bio filtre naturel dans les systemes

extensifs de traitement des eaux usées.

Toutefois, 1’utilisation d’Azolla dans un systétme de phytoremédiation doit étre
envisagée avec prudence, notamment lorsque la biomasse végétale accumule des ¢léments
traces métalliques. Bien que cette biomasse soit souvent décrite comme riche en protéines,
minéraux et composés bioactifs, sa valorisation aprés exposition a des eaux contaminées
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nécessite une caractérisation rigoureuse de sa charge en métal et en contaminants (Yang et al.,
2025 ; Yuan et al., 2025 ; Rakhmonov et al., 2025). Cette précaution est essentielle, car une
technologie de dépollution ne doit pas déplacer la contamination de I’eau vers une biomasse
ensuite réintroduite dans le sol, I’alimentation animale ou les chaines trophiques. Ainsi, la
gestion post-traitement de la biomasse constitue une composante importante de toute stratégie

de phytoremédiation durable.

Le deuxieéme axe de notre thése concerne I’impact potentiel des EUT sur la qualité de
I’huile d’olive issue de la variét¢é Chemlal. L’huile d’olive est une matrice lipidique complexe
dont la qualité dépend de I’acidité libre, de I’indice de peroxyde, des coefficients UV, du profil
en acides gras, des composés phénoliques, des tocophérols, des pigments, des composés volatils
et de la stabilité oxydative (Issaad et al., 2024 ; Derdah et al., 2024 ; Bendi Djelloul et al.,
2024). Pour la variété¢ Chemlal, largement cultivée en Algérie, ces paramétres représentent des
indicateurs majeurs de la qualité nutritionnelle, fonctionnelle et commerciale de 1’huile. L’étude
de cette matrice permet donc d’évaluer comment une ressource hydrique non conventionnelle

peut influencer une denrée lipidique méditerranéenne a forte valeur nutritionnelle.

L’irrigation peut influencer la qualit¢ de 1’huile d’olive par plusieurs voies
physiologiques et biochimiques. Une disponibilité hydrique suffisante peut soutenir le
grossissement des fruits et I’accumulation lipidique, tandis qu’un stress hydrique modéré peut
stimuler certains métabolites secondaires impliqués dans la protection antioxydante (Sciurba et
al., 2025 ; Tsitsipas et al., 2025). Les EUT ajoutés une dimension supplémentaire, car elles
associent apport hydrique, charge minérale, salinité potentielle, matiere organique résiduelle et
contaminants éventuels (Al-Karablieh ef al., 2025 ; Benguennouna et al., 2025). Cette
combinaison peut influencer la physiologie de 1’olivier, la composition du fruit, le métabolisme

lipidique, la fraction phénolique et la stabilité oxydative de I’huile.

Dans notre approche, la comparaison de plusieurs sources d’eau d’irrigation permet de
mieux comprendre le lien entre qualité¢ de 1’eau et qualité de I’huile. L’eau de puits représente
une ressource souterraine conventionnelle, I’eau de source une ressource naturelle alternative,
et les EUT une ressource non conventionnelle inscrite dans une logique de valorisation durable
de ’eau. Cette comparaison vise a évaluer I’effet de la qualité de 1’eau sur les propriétés
physicochimiques, la composition en acides gras, les composés bioactifs, ’activité
antioxydante et la stabilit¢ oxydative de I’huile d’olive Chemlal. Une telle démarche est

nécessaire, car la réponse de I’olivier aux EUT peut dépendre du cultivar, de la salinité, de la



charge minérale, des conditions pédoclimatiques, du stade de maturité des olives et du procédé

d’extraction (Derdah et al., 2024 ; Zahran et al., 2025 ; Sciurba ef al., 2025).

L’interprétation de la qualit¢ de I’huile d’olive doit cependant rester
multidimensionnelle. Une teneur élevée en matiére grasse ou en acide oléique ne suffit pas a
définir une huile de meilleure qualité si les marqueurs d’oxydation, les pertes en composés
protecteurs ou la stabilité oxydative ne sont pas considérés (Costa et al., 2025 ; Tsitsipas et al.,
2025). De méme, une augmentation des composés phénoliques doit étre reliée a I’indice de
peroxyde, aux coefficients K232/K270, au rapport oléique/linoléique, aux tocophérols, aux
pigments et a I’activité antioxydante globale (Derdah et al., 2024 ; Zahran et al., 2025). Cette
lecture globale est nécessaire pour éviter une interprétation simplifiée de I’effet des EUT sur la

qualité de I’huile.

Le troisiéme axe de notre thése concerne le jus d’orange, une matrice hydrophile acide
dont la valeur nutritionnelle repose sur 1’équilibre entre sucres solubles, acides organiques,
vitamine C, flavanones, composés phénoliques, caroténoides et minéraux. Dhuique-Mayer et
Servent (2025) rappellent que les jus d’agrumes constituent des sources importantes de vitamine
C et de flavonoides, tandis que Salar et al. (2024), Karki et al. (2024) et Saini et al. (2022)
soulignent la variabilité de leur composition selon I’espéce, le génotype, le stade de maturité,
les conditions pédoclimatiques et les pratiques culturales. Dans notre these, I’irrigation par EUT
est envisagée comme un facteur amont susceptible d’influencer la qualité physicochimique,

nutritionnelle, bioactive et sanitaire du fruit et du jus.

Dans le cas des agrumes, la problématique ne se limite pas au maintien de la
productivité. Elle concerne directement la qualité chimique et nutritionnelle du fruit, mais aussi
I’innocuité du jus, notamment parce que cette matrice est aqueuse, riche en nutriments solubles
et sensible aux contaminations microbiologiques. Les eaux réutilisées peuvent contenir, a des
niveaux variables, des contaminants émergents, des métaux traces, des bactéries résistantes aux
antibiotiques ou des genes de résistance, dont le devenir dépend du niveau de traitement, du
type de culture, du mode d’irrigation et des propriétés physicochimiques des contaminants
(Yakamercan et al., 2025 ; Gomes et al., 2026). Pour cette raison, I’é¢tude du jus d’orange doit
associer les parameétres physicochimiques, les composés bioactifs, les marqueurs de stabilité et

les indicateurs de sécurité.

L’activité antioxydante des jus d’agrumes doit également étre interprétée avec prudence.

Martins et al. (2023) et Navajas-Porras et al. (2025) indiquent que la capacité antioxydante ne



dépend pas uniquement de la teneur totale en polyphénols, mais aussi de leur structure
chimique, de leur extractibilité, de leur degré d’oxydation et de leurs interactions avec I’acide
ascorbique, les caroténoides, les sucres, les acides organiques et les ions métalliques. Les tests
DPPH, ABTS et FRAP renseignent sur des mécanismes antioxydants différents, tandis que les
TBARS sont liés aux produits secondaires d’oxydation. Ainsi, une interprétation fiable de la
qualité du jus doit intégrer plusieurs marqueurs complémentaires plutdt qu’un seul indicateur

biochimique.

L’originalité scientifique de notre thése réside dans la mise en relation de trois
dimensions souvent étudiées séparément : le traitement biologique des eaux usées par Azolla
microphylla, ’effet des EUT sur une matrice lipidique représentée par 1’huile d’olive Chemlal,
et ’effet des EUT sur une matrice fruitiere hydrophile représentée par le jus d’orange. Cette
articulation permet de dépasser une vision strictement hydraulique de la réutilisation des EUT
pour I’inscrire dans un cadre agroalimentaire complet. Le véritable enjeu n’est donc pas
seulement de réutiliser les EUT, mais de déterminer si cette réutilisation peut contribuer a
produire des aliments chimiquement stables, nutritionnellement intéressants, fonctionnellement

actifs et sanitairement sirs.

La lacune scientifique principale réside dans le fait que les études disponibles abordent
souvent séparément la réutilisation des EUT, la phytoremédiation par macrophytes, la qualité
de I’huile d’olive ou la qualité des jus d’agrumes. Peu de travaux relient simultanément la
qualité de I’eau, son amélioration biologique, la réponse des cultures arboricoles et la qualité
chimique de deux matrices alimentaires contrastées. Cette lacune est particulierement
importante en conditions méditerranéennes semi-arides, ou les effets des EUT peuvent étre
modulés par la salinité, I’évaporation, les propriétés du sol, le cultivar, le type de fruit et la
nature du produit final (Christou et al., 2024 ; Trotta et al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025).
Notre theése répond a cette lacune en considérant le continuum eau-traitement-sol-plante-

aliment comme un systéme intégré.

La problématique centrale de notre these peut donc étre formulée ainsi : les eaux usées
traitées peuvent-elles étre valorisées comme ressource agricole en zones semi-arides sans
compromettre la qualit¢ chimique, nutritionnelle, fonctionnelle et sanitaire des aliments
produits ? Cette question repose sur trois hypothéses complémentaires. Premi¢rement, Azolla
microphylla peut constituer un outil naturel pertinent pour améliorer la qualité des eaux usées
domestiques avant leur réutilisation. Deuxieémement, les EUT pu modifier la composition

biochimique des cultures arboricoles selon la nature de la matrice alimentaire. Troisiémement,
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I’amélioration d’un indicateur isolé, tel qu’un compos¢ bioactif, ne garantit pas nécessairement
une amélioration globale si les marqueurs de stabilité¢, d’oxydation ou de sécurité¢ évoluent

défavorablement.

Ainsi, notre étude vise a évaluer de maniére intégrée le potentiel de réutilisation des
EUT dans les systemes agroalimentaires semi-arides de la région de Mostaganem. Elle cherche
a analyser ’intérét de Azolla microphylla comme outil de phytoremédiation des eaux usées
domestiques, a étudier 1’effet comparatif de différentes sources d’eau sur la qualité
physicochimique, lipidique, phénolique et antioxydante de I’huile d’olive Chemlal, et a évaluer
I’impact de I’irrigation par EUT sur la qualité physicochimique, bioactive, oxydative et
microbiologique du jus d’orange. Cette organisation correspond aux trois axes expérimentaux
de notre thése et permet de construire une lecture compléte du continuum eau-traitement-sol-

plante-aliment.

En définitive, notre thése propose une contribution originale a la durabilité agroalimentaire en
contexte semi-aride. Elle considere la réutilisation des eaux usées traitées non seulement
comme une solution de substitution hydrique, mais comme un facteur complexe dont les effets
doivent étre évalués depuis la qualité de I’eau jusqu’a la qualité finale des aliments. En associant
phytoremédiation, oléiculture, agrumiculture et chimie alimentaire, ce travail vise a fournir une
base scientifique pour une valorisation plus slre, plus controlée et plus durable des EUT, tout
en répondant & un enjeu majeur pour 1’ Algérie et le bassin méditerranéen : produire des aliments

de qualité dans un contexte de rareté hydrique croissante.

Cette introduction ouvre ainsi sur trois chapitres complémentaires. Le premier chapitre est
consacré au potentiel de Azolla microphylla comme outil de phytoremédiation des eaux usées
domestiques. Le deuxiéme chapitre analyse 1’effet de différentes sources d’eau d’irrigation sur
la qualité physicochimique, lipidique, phénolique et antioxydante de I’huile d’olive Chemlal.
Le troisiéme chapitre évalue I’impact de I’irrigation par EUT sur la qualité physicochimique,
bioactive, oxydative et microbiologique du jus d’orange. Ensemble, ces trois chapitres
permettent d’examiner la réutilisation des EUT non comme une simple pratique d’irrigation,
mais comme une stratégie agroalimentaire intégrée reliant eau, traitement biologique, culture

et qualité des aliments.



Chapitre I — Eaux usées traitées et
réutilisation agricole : caractérisation,
procédés d’épuration, cadre
réglementaire et enjeux de valorisation
durable en Algérie



1. Définition des eaux usées

La pollution de I’eau correspond a toute altération défavorable de ses propriétés
physicochimiques, biologiques ou microbiologiques, susceptible d’en compromettre les usages
domestiques, agricoles, industriels ou écologiques. Dans ce cadre, les eaux usées désignent
I’ensemble des eaux dont la qualité¢ a ét¢ modifiée a la suite des activités humaines. Elles
proviennent de plusieurs sources, notamment des usages domestiques, des procédés industriels,
des activités agricoles et du ruissellement urbain. Leur composition est généralement complexe
et variable, pouvant inclure de la matiére organique, des nutriments, des matieres en suspension,
des microorganismes pathogénes, des métaux et divers micropolluants organiques. A 1’échelle
mondiale, I’insuffisance de collecte, de traitement et de réutilisation sécurisée des eaux usées
demeure un facteur majeur de dégradation des ressources hydriques et des écosystémes

aquatiques (UNESCO, 2024).

2. Origine des eaux usées

Quelle que soit leur provenance, les eaux usées contiennent une diversité de substances
indésirables dont la nature, la charge et le comportement dans 1’environnement déterminent leur
impact sur les milieux récepteurs et sur la santé humaine. Pour cette raison, la conception d’un
systeme de traitement rationnel nécessite une caractérisation préalable complete de 1’effluent,
a la fois sur le plan quantitatif et qualitatif. En pratique, les eaux usées sont généralement
classées en quatre grandes catégories : domestiques, industrielles, agricoles et pluviales. Cette
classification reste fondamentale, car chacune de ces catégories présente des profils de
pollution, des mécanismes de transfert et des contraintes de traitement distincts (Kato &

Kansha, 2024 ; Al-Rajhi et al., 2025).
2.1. Eaux usées domestiques

Les eaux usées domestiques résultent des usages quotidiens de 1’eau dans les ménages,
notamment pour 1’hygiéne corporelle, la préparation alimentaire, la lessive, la vaisselle, le
nettoyage et les sanitaires. Elles sont généralement subdivisées en deux fractions principales :
les eaux-vannes, provenant des toilettes, et les eaux grises, issues des autres activités
ménageres. Cette distinction est importante d’un point de vue technique, car les eaux grises
présentent souvent une charge organique et microbiologique plus faible que les eaux-vannes,
ce qui peut en faire une cible privilégiée pour des approches de traitement décentralisé ou de
réutilisation encadrée. Les travaux récents montrent toutefois que les eaux domestiques peuvent

contenir, en plus des composés organiques biodégradables, des nutriments, des détergents, des
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résidus pharmaceutiques et d’autres contaminants émergents, ce qui impose une gestion

rigoureuse avant tout rejet ou réemploi (Vinnerés, 2025 ; Hamidi, 2025).
2.2. Eaux usées industrielles

Les eaux usées industrielles correspondent aux effluents aqueux générés par les activités
de fabrication, de transformation, de refroidissement, de nettoyage, de dilution ou de transport
au sein des unités industrielles. Leur composition différe fortement de celle des eaux usées
domestiques en raison de la diversité des procédés, des matiéres premieres et des produits
utilisés. Elles peuvent renfermer des matiéres en suspension, une charge organique élevée, des
composés azotés et phosphorés, mais aussi des solvants, des hydrocarbures, des colorants, des
métaux lourds et d’autres substances toxiques ou réfractaires. La littérature récente souligne
que cette forte hétérogénéité rend impossible I’application d’un schéma universel de traitement,
et qu’un prétraitement a la source est souvent indispensable afin de limiter les risques pour les
réseaux d’assainissement et pour les stations d’épuration collectives (Kato & Kansha, 2024 ;

Al-Rajhi et al., 2025).
2.3. Effluents issus des activités agricoles

Les effluents agricoles représentent aujourd’hui I'une des principales formes de
pollution diffuse des eaux. Ils résultent essentiellement du ruissellement et du lessivage des sols
agricoles, qui transportent vers les eaux superficielles et souterraines des exces d’engrais
minéraux, des composés azotés et phosphorés, des résidus de pesticides, de la mati¢re organique
ainsi que divers contaminants associés aux activités d’élevage. Lorsque les apports d’intrants
dépassent les capacités d’absorption des sols et des cultures, les pertes vers 1’environnement
augmentent, favorisant 1’eutrophisation, la dégradation de la qualité de I’eau et I’altération des
écosystémes aquatiques. Des travaux récents insistent également sur 1’intérét des approches
intégrées, incluant 1’agriculture de précision, I’optimisation de la fertilisation, I’amélioration de
I’irrigation et les dispositifs tampons végétalisés, pour réduire la pollution diffuse d’origine

agricole (Hussain et al., 2025 ; Wang et al., 2025).
2.4. Eaux de ruissellement pluvial

Les eaux de ruissellement pluvial sont générées lorsque les précipitations lessivent les
surfaces imperméabilisées des zones urbaines, telles que les routes, les parkings, les trottoirs,
les toitures et les zones d’activité. Lors de leur écoulement, elles entrainent une grande diversité

de polluants accumulés sur ces surfaces, notamment des particules fines, des hydrocarbures,



des métaux, des résidus de combustion, des plastifiants, des pesticides et d’autres contaminants
organiques traces. Les études récentes montrent que le ruissellement urbain constitue une voie
importante de transfert des micropolluants vers les milieux aquatiques, parfois avec une
contribution significative, voire supérieure a celle de certains rejets traités dans des contextes
particuliers. Cette réalit¢ confirme que les eaux pluviales urbaines ne peuvent plus étre
considérées comme faiblement contaminées et qu’elles doivent étre intégrées dans les stratégies
modernes de gestion de la qualité de 1’eau (Yang et al., 2025 ; Zheng et al., 2025 ; Celma et al.,
2025).

3. Composition des eaux usées : synthese et caractérisation

Les eaux usées sont constituées majoritairement d’eau, généralement a plus de 99 %,
tandis que la fraction résiduelle correspond a une matrice complexe de constituants physiques,
chimiques et biologiques. Leur caractérisation repose sur plusieurs indicateurs
complémentaires, notamment les matieéres en suspension, les matieres dissoutes, la charge
organique, les nutriments, les contaminants traces et les parametres microbiologiques. Les
revues récentes soulignent que cette caractérisation est indispensable non seulement pour
décrire la qualité de I’effluent, mais aussi pour orienter le choix des procédés de traitement,
évaluer les risques environnementaux et juger de la possibilité d’une réutilisation sécurisée

(Moretti et al., 2024 ; Kato & Kansha, 2024).

Sur le plan physique, les eaux usées contiennent des solides sous forme dissoute,
colloidale, sédimentable et en suspension. Les matiéres en suspension totales influencent
fortement la turbidité, I’encrassement des ouvrages, le transfert d’oxygéne et le rendement des
traitements primaires et biologiques, tandis que les matieres dissoutes totales renseignent sur la
minéralisation globale de I’effluent et peuvent limiter certaines options de réutilisation,

notamment agricole lorsque la salinité devient élevée (Moretti et al., 2024).

Sur le plan chimique, la pollution des eaux usées est dominée par la matiére organique,
généralement suivie au moyen de la demande biochimique en oxygene sur cing jours (DBOs)
et de la demande chimique en oxygene (DCO). Ces paramétres sont complétés par la mesure
des nutriments, en particulier I’azote total, ’ammonium, les nitrates et le phosphore total, dont
les exces peuvent favoriser 1’eutrophisation des milieux récepteurs. Selon I’origine des
effluents, des ions majeurs, des hydrocarbures, des solvants, des métaux traces ainsi que divers
micropolluants émergents peuvent également étre présents (Moretti et al., 2024 ; Kato &

Kansha, 2024).
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Sur le plan biologique, les eaux usées véhiculent une biomasse microbienne abondante,
comprenant des bactéries, des virus, des protozoaires et parfois des helminthes, en fonction du
contexte sanitaire et des apports considérés. Les travaux récents mettent aussi en évidence
I’intérét croissant de la surveillance des bactéries antibiorésistantes et des geénes de résistance
dans les eaux usées, dans une perspective One Health reliant santé humaine, santé¢ animale et

environnement (Punch et al., 2025).

Dans I’ensemble, la composition des eaux usées varie fortement selon 1’origine des
effluents, les usages de I’eau, la saison, les épisodes pluvieux et les apports parasites. Cette
hétérogénéité explique la nécessité d’une caractérisation physicochimique et microbiologique
préalable avant tout traitement, rejet ou projet de réutilisation (Moretti et al., 2024 ; Kato &

Kansha, 2024).
3.1. Eaux usées domestiques

Les eaux usées domestiques résultent des usages quotidiens de 1’eau dans les ménages
et comprennent les eaux grises issues de la cuisine, de la lessive et de la salle de bains, ainsi
que les eaux-vannes provenant des toilettes. Elles contiennent principalement de la maticre
organique biodégradable, des matieéres en suspension, des nutriments, des graisses, des
détergents et une charge microbiologique significative. Les approches récentes de gestion des
eaux usées domestiques montrent que, au-dela des parametres conventionnels comme la DBOs,
la DCO et les solides, il faut désormais tenir compte des résidus pharmaceutiques, des
tensioactifs et d’autres contaminants émergents, en particulier dans une logique de réutilisation

(Vinneras et al., 2025 ; Gewurtz et al., 2025).
3.2. Eaux usées industrielles

La composition des eaux usées industrielles est trés hétérogene et dépend étroitement
du secteur d’activité, du procédé de fabrication, des mati¢res premicres utilisées et des
opérations de nettoyage ou de refroidissement. Ces effluents peuvent contenir des maticres
organiques réfractaires, des nutriments, des hydrocarbures, des solvants, des colorants, des
phénols, des cyanures, des métaux lourds et d’autres substances toxiques. En raison de cette
diversité, ils nécessitent souvent un prétraitement spécifique avant leur rejet dans le réseau

collectif ou dans le milieu naturel (Kato & Kansha, 2024).
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3.3. Eaux agricoles

Les eaux issues des activités agricoles sont généralement caractérisées par des charges
importantes en nutriments, notamment en azote et en phosphore, ainsi que par la présence
possible de résidus de pesticides, de matiére organique et de contaminants liés a I’élevage. Leur
transfert vers les eaux superficielles et souterraines se fait principalement par ruissellement,
drainage et lessivage. La littérature récente confirme que ces apports diffus constituent [’une
des principales causes d’eutrophisation et de dégradation de la qualité des eaux dans les bassins

agricoles (Hussain et al., 2025 ; Tian et al., 2025).
3.4. Autres parameétres chimiques et biologiques

Outre la DBOs, la DCO, les mati¢res en suspension, 1’azote total et le phosphore total,
d’autres parametres jouent un role important dans la caractérisation des eaux usées, comme
I’ammonium, les nitrates, les ortho phosphates, la conductivité, le pH, le potentiel redox et
certains métaux traces. Les développements récents montrent également une transition vers des
approches de suivi en temps réel et vers l'intégration d’indicateurs plus sensibles aux

micropolluants et a I’antibiorésistance (Moretti et al., 2024 ; Punch et al., 2025).

4. Polluants présents dans les eaux usées

4.1. Polluants d’origine physique

Les polluants physiques comprennent principalement les matieres en suspension, les
particules minérales, les débris organiques, les solides grossiers, les sédiments et, de plus en
plus, les microplastiques. Ces éléments altérent les propriétés physiques des milieux aquatiques
en augmentant la turbidité, en réduisant la pénétration lumineuse et en modifiant les
dynamiques de sédimentation. Les études récentes montrent également que les microplastiques
présents dans les eaux usées et les systemes de ruissellement peuvent agir comme vecteurs de
contaminants et interférer avec les communautés microbiennes et les cycles biogéochimiques

(Lee et al., 2024 ; Essien et al., 2025).
4.2. Polluants d’origine chimique

4.2.1. Eléments traces métalliques

Les ¢léments traces métalliques tels que le plomb, le cadmium, le mercure, le chrome,
le cuivre, le zinc et I’arsenic constituent une classe de polluants particuliérement préoccupante

en raison de leur persistance, de leur potentiel de bioaccumulation et de leur toxicité, méme a
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faibles concentrations. Ils proviennent principalement des rejets industriels, de certains déchets
ménagers et de diverses activités anthropiques. Leur présence dans les eaux usées complique
fortement les traitements et pose des risques a long terme pour les écosystémes aquatiques et la

sant¢ humaine (Oladimeji et al., 2024 ; Kato & Kansha, 2024).

4.2.2. Produits pharmaceutiques et produits de soins personnels

Les résidus pharmaceutiques et les produits de soins personnels figurent parmi les
contaminants émergents les plus fréquemment détectés dans les eaux usées domestiques et
hospitaliéres. Ils proviennent principalement de I’excrétion humaine, de 1’élimination
inappropriée des médicaments et de 1’usage quotidien de produits d’hygiéne. Des travaux
récents ont montré que plusieurs composés, tels que I’acétaminophéne, la caféine, certains
antibiotiques, antidépresseurs et biocides, restent détectables dans les influents, les effluents

finaux et parfois les bio solides, malgré le traitement (Gewurtz ef al., 2025).

4.2.3. Pesticides et herbicides

Les pesticides et herbicides peuvent atteindre les eaux usées et les milieux aquatiques
par ruissellement, drainage, lessivage, dérive de pulvérisation ou transferts indirects via les
réseaux d’assainissement. Les travaux récents montrent que la contamination est le plus souvent
multi résiduelles, avec une fréquence particuliérement élevée pour les herbicides dans les zones
agricoles. Cette contamination diffuse constitue un enjeu majeur pour 1’évaluation du risque
¢cologique, car les organismes aquatiques sont exposés a des mélanges de substances actives et

de métabolites (Navarro ef al., 2024 ; European Environment Agency, 2025).

4.2.4. Polluants chimiques issus des activités industrielles

Les effluents industriels peuvent contenir une grande variété de polluants chimiques
dangereux, notamment des solvants, hydrocarbures, composés organiques volatils, colorants,
phénols et métaux. Ces substances peuvent exercer une toxicité chronique sur les organismes
aquatiques, contaminer les sédiments et perturber le fonctionnement des procédés biologiques
de traitement. Leur grande diversité justifie le développement de stratégies de surveillance

ciblées et de filieres de traitement combinées (Kato & Kansha, 2024).

4.2.5. Produits chimiques domestiques

Les produits chimiques domestiques comprennent notamment les détergents, agents
tensioactifs, parfums synthétiques, conservateurs, filtres UV et autres ingrédients présents dans

les produits ménagers et cosmétiques. Une partie de ces composés n’est pas totalement €éliminée
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par les stations d’épuration conventionnelles, ce qui favorise leur transfert vers les eaux de
surface, les sédiments et parfois les boues. Leur occurrence fréquente et leurs effets potentiels
en mélange expliquent leur intérét croissant dans les programmes de surveillance

environnementale (Gewurtz et al., 2025).

4.2.6. Pathogeénes bactériens dans les eaux usées

Les eaux usées domestiques, hospitalieres, agricoles et mixtes peuvent contenir divers
agents pathogenes bactériens, parmi lesquels Escherichia coli, Salmonella spp., Shigella spp.
Et d’autres bactéries entériques. L’enjeu sanitaire actuel ne concerne pas seulement leur
présence, mais aussi la circulation de bactéries multirésistantes et de genes de résistance aux
antibiotiques dans les réseaux d’assainissement. Les synthéses récentes confirment que la
surveillance des eaux usées est devenue un outil important pour suivre 1’antibiorésistance a

I’échelle communautaire dans une perspective One Health (Punch ef al., 2025).

5. Epuration des eaux usées

L’épuration des eaux usées a pour objectif de produire une eau traitée conforme aux
exigences réglementaires et sanitaires, afin de permettre son rejet dans le milieu récepteur ou
sa réutilisation dans des conditions siires. Ce processus vise a réduire ou €¢liminer les polluants
physiques, chimiques et microbiologiques présents dans les effluents d’origine domestique,
industrielle ou agricole. Le choix des procédés dépend de la nature des eaux a traiter, des
contraintes locales, des performances attendues et des usages envisagés pour 1’eau épurée. Les
approches récentes insistent €également sur 1’intégration de la logique fit-for-purpose, selon
laquelle le niveau de traitement doit étre adapté a 1’usage final de 1’eau traitée (Kato & Kansha,

2024 ; Ukoha-Onuoha, 2026).
5.1. Les principales étapes du traitement des eaux usées

Le traitement des eaux usées est généralement organisé en plusieurs étapes successives
: les prétraitements, le traitement primaire, le traitement secondaire et, lorsque nécessaire, le
traitement tertiaire ou avancé. Chacune de ces étapes cible des catégories spécifiques de
contaminants et contribue a améliorer progressivement la qualité de 1’eau. Dans les systémes
modernes, ces barri¢res sont congues de maniere complémentaire, en particulier lorsque I’eau

produite est destinée a la réutilisation (Kato & Kansha, 2024 ; Ukoha-Onuoha, 2026).
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5.1.1. Prétraitements

Les prétraitements constituent la premiere étape de 1’épuration. Ils ont pour fonction
d’¢éliminer mécaniquement les éléments grossiers susceptibles de perturber le fonctionnement
des ouvrages situés en aval, tels que les plastiques, chiffons, sables, graviers, huiles et graisses
flottantes. Cette phase comprend généralement le dégrillage, le tamisage, le dessablage et le
dégraissage. Bien qu’elle n’assure pas une dépollution poussée a elle seule, elle reste essentielle
pour protéger les équipements et améliorer I’efficacité des traitements ultérieurs (Kato et

Kansha, 2024).

5.1.2. Traitements primaires
Le traitement primaire repose principalement sur des procédés physiques de séparation,
en particulier la décantation des matiéres sédimentables et I’¢limination d’une partie des
maticres en suspension et de la matieére organique particulaire. Dans certains cas, il peut étre
renforcé par des procédés de coagulation-floculation ou de précipitation chimique afin
d’améliorer la séparation des particules fines et colloidales. Cette étape permet une réduction
significative de la charge solide et d’une fraction de la pollution organique, tout en produisant

des boues primaires qui nécessitent une gestion spécifique (Kato & Kansha, 2024).

5.1.3. Traitements secondaires

Le traitement secondaire correspond a la phase biologique de I’épuration. Il repose sur
’activité de microorganismes capables de dégrader la mati¢re organique dissoute ou finement
particulaire, le plus souvent en conditions aérobies. Cette étape permet une réduction importante
de la demande biochimique en oxygene sur cing jours (DBOs) et d’une partie significative de
la demande chimique en oxygene (DCO). Les procédés les plus courants incluent les boues
activées, les lagunes aérées, les réacteurs biologiques séquentiels et les systémes a biofilm. Leur
efficacit¢ dépend notamment de la biodégradabilité¢ de I’effluent, du temps de séjour, de

I’aération et de la stabilité de la biomasse microbienne (Kato & Kansha, 2024).

5.1.4. Traitements tertiaires
Le traitement tertiaire, également qualifi¢ de traitement avancé, intervient lorsque la
qualité de 1’eau issue des étapes précédentes reste insuffisante au regard des objectifs de rejet
ou de réutilisation. Il permet d’¢liminer plus finement les nutriments, les maticres en suspension
résiduelles, certains métaux, les micropolluants ainsi que les microorganismes pathogenes. Les
procédés tertiaires incluent notamment la filtration, la désinfection, I’adsorption, les procédés

membranaires et certaines technologies d’oxydation avancée. Cette ¢étape devient
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particuliérement importante lorsque 1’eau traitée est destinée a des usages agricoles, industriels
ou, dans certains cas, a des schémas de réutilisation indirecte a visée potable (Kato et Kansha,

2024 ; Obijianya et al., 2025).

6. Approches alternatives dans le traitement des eaux usées

En raison des limites économiques, énergétiques ou environnementales de certains
procédés conventionnels, des approches alternatives ou complémentaires se sont développées
ces dernic¢res années. Parmi elles figurent la phytoremédiation, les zones humides construites,
les procédés fondés sur la nature et certaines filicres extensives. Ces solutions présentent
souvent une consommation énergétique plus faible, une meilleure intégration environnementale
et une capacité intéressante a réduire certains nutriments et contaminants dans des contextes
adaptés. Toutefois, leurs performances dépendent fortement du climat, de la charge polluante,
du temps de séjour hydraulique et des conditions d’exploitation (Hamidi, 2025 ; Ukoha-
Onuoha, 2026).

7. Indice de biodégradabilité des eaux usées

L’indice de biodégradabilité constitue un parametre important pour apprécier I’aptitude
d’un effluent a étre traité biologiquement. Il est généralement exprimé par le rapport
DBOs/DCO, qui renseigne sur la proportion de matiere organique biodégradable par rapport a
la charge organique totale. En pratique, un rapport ¢élevé traduit une bonne aptitude aux
traitements biologiques classiques, tandis qu’un rapport faible peut signaler la présence
importante de composés réfractaires, toxiques ou difficilement biodégradables. Cet indice est
donc largement utilis¢é comme outil diagnostique pour orienter le choix des procédés de

traitement et évaluer la faisabilit¢ d’une épuration biologique efficace (Kato & Kansha, 2024).

8. Réutilisation durable des eaux usées

8.1. Notion de valorisation des eaux usées traitées

La valorisation des eaux usées traitées correspond a leur réemploi apres un traitement
approprié, dans des usages compatibles avec leur niveau de qualité. Elle s’inscrit dans une
logique de gestion intégrée et circulaire de 1’eau, particulierement pertinente dans les régions
soumises au stress hydrique. Les usages potentiels incluent 1’irrigation agricole, 1’arrosage
paysager, certaines applications industrielles, la recharge maitrisée des aquiféres ou, dans des
cadres treés contrélés, des schémas de réutilisation potable indirecte. Les travaux récents
montrent que cette approche permet de réduire la pression sur les ressources conventionnelles
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tout en valorisant une ressource hydrique alternative (Ukoha-Onuoha, 2026 ; Obijianya et al.,

2025).
8.2. Perspectives d’une réutilisation durable

La réutilisation durable des eaux usées traitées repose sur une approche fondée sur le
risque, sur 1’adéquation entre la qualité¢ de I’eau et I’usage final, ainsi que sur une surveillance
régulicre des performances du systeme. Cette stratégie présente des avantages
environnementaux, économiques et sociaux, notamment en agriculture ou elle peut contribuer
a sécuriser I’irrigation, recycler une partie des nutriments résiduels et améliorer la résilience
face aux sécheresses. Néanmoins, sa durabilit¢ dépend de la maitrise des risques
microbiologiques, chimiques et éco toxicologiques, en particulier ceux liés aux micropolluants,
aux métaux, aux agents pathogeénes et a 1’antibiorésistance (Hamidi, 2025 ; Ofori ef al., 2025 ;

Ukoha-Onuoha, 2026).

9. Réutilisation sur site des eaux traitées

9.1. Valorisation directe des eaux usées traitées

La réutilisation directe correspond a I’emploi des eaux usées traitées sans passage
préalable par un milieu naturel tampon. Elle concerne surtout des usages non potables, tels que
I’irrigation agricole et paysagere, le nettoyage urbain, le refroidissement industriel ou certains
procédés techniques. Dans cette approche, la qualité de I’eau doit étre définie selon une logique
fit-for-purpose, c’est-a-dire ajustée au type d’usage, au niveau d’exposition et aux exigences de
sécurité sanitaire et environnementale (European Commission, 2020 ; ISO, 2020 ; World Bank,

2023).
9.2. Valorisation non directe des eaux résiduaires traitées

La réutilisation indirecte consiste a réintroduire I’eau traitée dans un milieu tampon, tel
qu’une nappe, une riviere, un lac ou un réservoir, avant un nouveau captage et, le cas échéant,
un traitement complémentaire. Dans les schémas de réutilisation potable indirecte, ce milieu
naturel joue le role de barriere additionnelle grace a des mécanismes de dilution, de
biodégradation, d’adsorption et de temps de résidence. Cette approche exige une validation
rigoureuse des barrieres de traitement, un systeme de surveillance robuste et une gestion du
risque strictement encadrée (Yang ef al., 2022 ; U.S; California State Water Resources Control

Board, 2026).
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10. Voies de réutilisation des eaux usées traitées

10.1. Réutilisation industrielle des eaux usées épurées

L’utilisation industrielle des eaux usées traitées concerne des applications telles que le
refroidissement, le nettoyage des équipements, 1’arrosage des sites industriels ou certaines
opérations de fabrication compatibles avec une eau non potable. Dans un contexte d’économie
circulaire et de raréfaction de la ressource, cette voie de valorisation prend de I’importance, car
elle permet de réduire la demande en eau douce et de limiter les colits associés au prélévement
et au rejet. Dans plusieurs cas, des traitements avancés complémentaires, notamment
membranaires, sont nécessaires pour atteindre la qualité requise par les procédés industriels

(Kato & Kansha, 2024 ; Jéhrig et al., 2025).
10.2. Réutilisation des eaux traitées a des fins non alimentaires

La réutilisation a des fins non alimentaires comprend 1’arrosage des espaces verts, le
nettoyage des voiries, certains usages urbains, le lavage ou encore des applications techniques
non directement liées a la chaine alimentaire. Ces usages constituent souvent une voie d’entrée
pragmatique pour les programmes de réutilisation, car ils présentent un risque généralement
plus faible que les usages potables ou alimentaires, tout en offrant un bénéfice concret en

matiere d’économie d’eau douce (European Commission, 2020 ; World Bank, 2023).
10.3. Réutilisation des eaux usées traitées a des fins alimentaires et potables

L’utilisation des eaux usées traitées pour des usages alimentaires, et plus encore pour
des usages potables, nécessite un niveau de traitement treés élevé ainsi qu’un encadrement
réglementaire et sanitaire particulicrement strict. Dans le cas de I’irrigation de cultures
alimentaires, la qualit¢é microbiologique et chimique doit étre compatible avec la sécurité
sanitaire des produits. Pour les schémas de réutilisation potable indirecte ou directe, les
exigences sont encore plus fortes et reposent sur des traitements avancés, une multiplication
des barrieres de sécurité, une validation analytique rigoureuse et une acceptabilité sociale

suffisante (Ofori et al., 2025 ; U.S. Environmental Protection Agency, 2026).
10.4. Utilisation agricole des eaux résiduaires traitées

L’irrigation agricole par eaux usées traitées est I’'une des formes les plus développées de
réutilisation a I’échelle mondiale. Elle permet de sécuriser les apports en eau dans les zones
soumises au stress hydrique et peut, dans certains cas, contribuer a I’apport de nutriments

résiduels utiles aux cultures. Toutefois, sa mise en ceuvre doit étre rigoureusement encadrée, car
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elle peut également entrainer des risques liés a I’accumulation de sels, de métaux, de
micropolluants, d’agents pathogenes ou de génes de résistance. Les travaux récents soulignent
ainsi I’importance d’une approche multicritére combinant qualité de 1’eau, type de culture,
méthode d’irrigation, nature du sol et surveillance sanitaire (Hamidi, 2025 ; Ofori et al., 2025 ;

Obijianya et al., 2025).

11. Normes et législation en Algérie sur la réutilisation des eaux épurées pour Pirrigation

En Algérie, la réutilisation des eaux usées épurées a des fins d’irrigation est encadrée
par des textes réglementaires spécifiques, notamment ’arrété interministériel du 2 janvier 2012
fixant les spécifications des eaux usées €purées utilisées a des fins d’irrigation ainsi que la liste
des cultures autorisées. Ce texte définit des seuils pour différents paramétres physicochimiques
et microbiologiques, et adapte 1’'usage de cette eau selon la nature des cultures. Méme si ce
cadre réglementaire est antérieur aux développements scientifiques les plus récents, il demeure
la référence juridique applicable dans le contexte algérien (Journal officiel de la République

algérienne, 2012).

Dans une perspective plus actuelle, 1’application de ces normes gagnerait a étre
complétée par une approche de gestion du risque fondée sur 1’usage, tenant compte non
seulement des parameétres conventionnels, mais aussi des contaminants émergents, de
I’antibiorésistance et des scénarios réels d’exposition. Les analyses récentes sur la réutilisation
agricole de I’eau montrent que cette évolution est désormais au cceur des discussions

scientifiques et réglementaires internationales (Ofori et al., 2025 ; Obijianya et al., 2025).

. Critéres microbiologiques d’évaluation sanitaire
12. Crit biol d’évaluat t

Les criteres microbiologiques occupent une place centrale dans 1’évaluation sanitaire
des eaux usées traitées, en particulier lorsqu’elles sont destinées a 1’irrigation ou a d’autres
usages impliquant une exposition humaine ou animale. Ils reposent classiquement sur des
indicateurs tels que Escherichia coli, certains pathogenes entériques et, dans plusieurs cadres
de référence, les ceufs d’helminthes. Aujourd’hui, cette évaluation tend a étre élargie a des
approches plus globales de gestion du risque, incluant la surveillance des agents résistants aux
antibiotiques et la prise en compte du scénario réel d’exposition. Cette logique s’inscrit dans
une approche “de la source a I’usage” visant a garantir la sécurité sanitaire tout au long de la

chaine de réutilisation (FAO & WHO, 2023 ; Punch et al., 2025).
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Tableau 1.Caractéristiques microbiologiques des eaux usées traitées destinées a 1’irrigation
agricole selon la réglementation algérienne (JORADP, 2012)

Coliformes fécaux
Nématodes intestinaux
(UFC/100 mL,
Groupe de cultures (ceufs/L, moyenne
moyenne
arithmétique)
géométrique)

Irrigation non restrictive <100 Absence
Cultures de produits pouvant étre consommes

<100 Absence
crus
Legumes non consommés cuits <100 Absence
Irrigation avec restrictions
Légumes destinés a la conserverie ou a la

<250 <0,1
transformation non alimentaire
Arbres fruitiers (1) <1000 <1
Cultures et arbustes fourragers (2) <1000 <1
Cultures céréalicres <1000 <1
Cultures industrielles (3) <1000 <1
Arbres forestiers <1000 <1
Plantes florales et ornementales (4) <1000 <1
Cultures du groupe « pas de norme Pas de norme Pas de norme
recommandée » recommandée recommandée

13. Paramétres physicochimiques

L’¢évaluation de la qualité des eaux usées traitées destinées a 1’irrigation repose en grande
partie sur ’analyse des paramétres physicochimiques, car ceux-ci déterminent a la fois
I’aptitude de 1’eau a 1’usage agricole et ses effets potentiels sur les sols, les cultures et
I’environnement. Les travaux récents montrent que les parameétres les plus déterminants pour
la réutilisation agricole incluent le pH, la conductivité électrique (CE), la salinité totale, le
sodium et, de manicre trés importante, le rapport d’adsorption du sodium (SAR), car ils
conditionnent les risques de salinisation et de sodisation des sols, deux processus susceptibles
d’altérer la structure du sol, de réduire I’infiltration de I’eau et de compromettre la productivité

agricole a moyen et long terme (Saleh ez al., 2025 ; Obijianya et al., 2025 ; Koksal et al., 2025).
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Par ailleurs, la charge organique résiduelle, généralement estimée par la demande
biochimique en oxygéne sur cing jours (DBOs) et la demande chimique en oxygeéne (DCO),
reste un indicateur essentiel pour apprécier la stabilit¢ de I’effluent, le risque d’odeurs, le
développement microbien et 1’encrassement potentiel des réseaux et systémes d’irrigation,
notamment dans les dispositifs localisés. Les syntheses récentes sur la caractérisation des eaux
usées rappellent que ces paramétres doivent étre interprétés conjointement avec les matiéres en
suspension, la turbidité et les matiéres dissoutes, car leur combinaison influence directement la
performance agronomique et technique de la réutilisation (Moretti ef al., 2024 ; Koksal et al.,

2025).

Le suivi des nutriments, en particulier de I’azote et du phosphore, est également
indispensable. En effet, les eaux usées traitées peuvent jouer un role fertilisant utile, mais un
apport excessif peut entrainer des déséquilibres nutritionnels, des pertes par lessivage vers les
eaux souterraines, ou encore des phénomenes d’eutrophisation lorsque les excédents rejoignent
les milieux aquatiques. Plusieurs études récentes montrent que I’irrigation par eaux usées
traitées améliore souvent la disponibilité de certains nutriments dans le sol, mais qu’elle exige
un suivi régulier pour éviter les effets cumulatifs indésirables (Saleh et al., 2025 ; Benlemlih et

al., 2025).

La surveillance des ¢éléments traces métalliques et d’autres contaminants chimiques
demeure essentielle afin de prévenir leur accumulation progressive dans les sols, leur transfert
vers les cultures et leurs conséquences sur la qualité sanitaire des produits agricoles. Les
publications récentes indiquent que, méme lorsque les niveaux restent globalement dans des
limites acceptables, certains éléments comme le Ni et le Pb nécessitent une vigilance continue,
en particulier dans les systemes de réutilisation de longue durée ou lorsque la qualité du
traitement est variable (Saleh et al., 2025 ; Mohammed ef al., 2025).

Tableau 2.Principaux parametres physicochimiques a surveiller dans les eaux usées traitées
destinées a I’irrigation agricole.

Risque principal en cas de valeur

Paramétre Intérét agronomique et environnemental
élevée
Renseigne sur ’acidité ou 1’alcalinité de
I’eau et influence la disponibilité des Déséquilibres chimiques du sol, baisse de
PH nutriments ainsi que le comportement des disponibilité de certains nutriments

métaux dans le sol
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calcium et au magnésium

Conductivité Indicateur global de la salinité de I’eau Salinisation du sol, stress osmotique,
électrique (CE) d’irrigation baisse de rendement
Evalue le risque de sodisation et la . .
SAR (Sodium . _ Dégradation de la structure du sol, baisse
dominance du sodium par rapport au . . )
Adsorption Ratio) de perméabilité et d’infiltration

Solides dissous

Refletent la charge minérale totale de I’eau

Accumulation de sels dans le sol,

nombreuses cultures

totaux (TDS) limitation de la réutilisation a long terme
Indiquent la quantité de particules en Colmatage des systémes d’irrigation, en
MES /TSS ] o
suspension particulier goutte-a-goutte
DBO Mesure la fraction biodégradable de la Développement microbien, odeurs,
5
matiére organique instabilité biologique
) . Pollution résiduelle, encrassement des
DCO Estime la charge organique totale oxydable _
réseaux et équipements
Azote total / NH4" / . . Lessivage nitrique, déséquilibres
Apport fertilisant potentiel pour les cultures o o
NOs- nutritionnels, contamination des eaux
Phosphore total / ] o Accumulation dans le sol, risque
Peut contribuer a la fertilisation phosphatée o
PO+~ d’eutrophisation
N cl Parametres critiques pour la tolérance de Toxicité ionique, salinité accrue,
atet CI°

réduction de croissance

Eléments traces

métalliques (Pb,

Evaluation de la sécurité chimique de I’eau

Accumulation dans le sol, transfert aux

de particules fines

Cd, Ni, Cr, Zn, Cu, d’irrigation plantes, risque sanitaire
etc.)

Indicateur de qualité physique et de présence | Colmatage, diminution de I’efficacité des
Turbidité

traitements complémentaires

Source : synthese adaptée de Moretti et al. (2024), Saleh et al. (2025), Obijianya et al. (2025),
Koksal et al. (2025), Benlemlih et al. (2025).

15. Stratégies de valorisation des effluents traités pour I’irrigation agricole en Algérie

En Algérie, la réutilisation des eaux usées traitées pour I’irrigation agricole s’inscrit dans

un contexte de stress hydrique croissant, qui renforce I’intérét pour les ressources en eau non

conventionnelles. Les analyses récentes montrent que cette option est désormais considérée

comme stratégique pour soutenir I’agriculture dans les zones déficitaires, réduire la pression

sur les ressources conventionnelles et renforcer la résilience des systémes de production face a
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la variabilit¢ climatique. Toutefois, malgré 1’augmentation progressive des capacités de
traitement, la valorisation agricole des effluents traités demeure encore inférieure au potentiel
mobilisable, en raison de contraintes liées a la performance réelle des stations d’épuration, a la
continuité du service, a la proximité des périmetres irrigués, aux colts de transfert, ainsi qu’aux
limites de gouvernance et de coordination institutionnelle (Dairi ef al., 2022 ; Rezzoug et al.,

2025).

Dans les régions algériennes les plus exposées a la rareté de 1’eau, la réutilisation des
eaux usées traitées apparait particulicrement attractive, car elle permet d’assurer un apport
hydrique plus régulier et de soutenir des productions agricoles qui seraient autrement limitées
par la pénurie d’eau. Néanmoins, les publications récentes insistent sur le fait que cette
valorisation ne peut étre durable que si elle repose sur un encadrement technique robuste, une
surveillance régulicre de la qualité de 1’eau et des sols, ainsi qu’une planification territoriale
intégrant les usages agricoles réels et les capacités de traitement disponibles (Rezzoug et al.,

2025 ; Darko et al., 2025).

Dans cette perspective, les stratégies de valorisation en Algérie devraient s’orienter vers
une approche plus intégrée, fondée sur le principe du fit-for-purpose, dans laquelle la qualité de
I’effluent, le type de culture, le mode d’irrigation, la nature du sol et le niveau de risque sanitaire
sont considérés conjointement. Une telle approche permettrait de mieux cibler les usages, de
sécuriser la réutilisation et d’améliorer I’acceptabilité technique et institutionnelle de cette
ressource alternative dans les systémes agricoles algériens (European Commission, 2020 ; FAO

& WHO, 2023).

16. Effets positifs de I’irrigation par eaux usées traitées sur la végétation

L’irrigation par eaux usées traitées peut produire plusieurs effets positifs sur la
végétation lorsqu’elle est mise en ceuvre dans des conditions maitrisées. En plus d’assurer un
apport hydrique complémentaire dans les régions soumises au déficit pluviométrique, elle peut
fournir une fraction utile de nutriments, améliorer certains parametres de fertilit¢ du sol et, dans
certains cas, contribuer au maintien ou a I’amélioration de la productivité végétale. Cependant,
ces effets bénéfiques dépendent fortement de la qualité de 1’eau, de la durée d’utilisation, de la
sensibilité de la culture et de la capacité a maitriser les risques de salinité, de toxicité ionique et
d’accumulation de contaminants (Odone ef al., 2024 ; Abou Jaoude et al., 2025 ; Perulli et al.,

2026).
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16.1. Amélioration de la qualité nutritionnelle des fruits

L’irrigation par eaux usées traitées peut contribuer a améliorer I’état nutritionnel des
plantes en apportant, en plus de I’eau, une partie de leurs besoins en éléments minéraux,
notamment 1’azote, le phosphore, le potassium et certains ions majeurs. Cette contribution
fertilisante peut influencer la croissance végétative, la nutrition minérale et certaines
caractéristiques technologiques des fruits, a condition que la salinité et les ions spécifiques
restent a des niveaux compatibles avec la tolérance de I’espéce cultivée. Les travaux récents
menés sur vergers irrigués par eau régénérée confirment que cette ressource peut jouer un role
de Ferti irrigation partielle, mais que son intérét agronomique dépend fortement de la qualité
de I’effluent et de son pilotage dans le systéme sol-plante (Perulli et al., 2026 ; Karef et al.,
2025).

Chez les agrumes, des recherches récentes sur Citrus clementina irrigué a long terme
avec une eau régénérée saline ont montré que la qualité du fruit pouvait étre modifiée, avec des
variations de la teneur en jus, des solides solubles, de I’acidité titrable et de certains parameétres
du statut minéral. Ces résultats indiquent que 1’irrigation par eau usée traitée peut influencer la
qualité nutritionnelle et technologique des fruits, mais que ces effets bénéfiques ne peuvent étre
maintenus que si les apports en sels et en ions potentiellement phytotoxiques sont strictement

surveillés (Aunon-Calles et al., 2025 ; Romero-Trigueros ef al., 2024).
16.2. Influence sur les métabolites secondaires

Les métabolites secondaires, notamment les polyphénols, flavonoides, pigments et
autres compos€s bioactifs, jouent un role important dans les propriétés antioxydantes,
sensorielles et fonctionnelles des productions végétales. L’irrigation par eaux usées traitées peut
moduler leur accumulation selon un double mécanisme : d’une part, par un effet nutritionnel li¢
a ’apport de nutriments, et d’autre part, par un effet de stress modéré, notamment en présence
de salinité ou d’ions spécifiques, capable d’activer certaines voies métaboliques de défense.
Chez Citrus clementina, des changements marqués dans le profil des acides aminés libres et de
certaines phytohormones de stress, telles que I’acide abscissique et I’acide salicylique, ont été
observés apres irrigation prolongée avec une eau régénérée saline, suggérant une
reprogrammation meétabolique susceptible d’influencer indirectement la synthése de composés

bioactifs (Aufion-Calles et al., 2025).

Dans le cas de I’olivier, les données les plus robustes montrent surtout que la qualité de

I’eau d’irrigation peut modifier les caractéristiques fonctionnelles de I’huile, notamment a
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travers les composés phénoliques, les pigments et la stabilité oxydative. Méme si les effets
exacts dépendent du cultivar, du niveau de salinité et des conditions pédoclimatiques, ces
observations soutiennent 1’idée que la qualité¢ de 1’eau de réutilisation peut influencer le
métabolisme secondaire et, par conséquent, la qualité fonctionnelle du produit final (Tsitsipas

et al., 2025 ; Perulli et al., 2026).
16.3. Effets sur la santé des plantes et maitrise des composés toxiques

Lorsque [D’irrigation par eaux usées traitées est accompagnée d’une gestion adaptée
I’accumulation de composés potentiellement phytotoxiques, tels que le sodium et le chlorure,
peut étre limitée a des niveaux compatibles avec le maintien des fonctions physiologiques de la
plante. Les études récentes sur les agrumes irrigués avec des eaux régénérées montrent en effet
que la réponse végétale dépend moins du simple usage de I’eau traitée que de la capacité a
contrdler la salinité, les rapports ioniques et la dynamique d’accumulation dans le systéme sol—

plante (Aufion-Calles et al., 2025 ; Romero-Trigueros ef al., 2024 ; Li et al., 2025).
16.4. Réduction du recours aux intrants chimiques

L’un des avantages les plus fréquemment rapportés de I’irrigation par eaux usées traitées
réside dans sa capacité a réduire partiellement les besoins en fertilisation minérale. Comme ces
eaux contiennent souvent des quantités non négligeables d’azote, de phosphore, de potassium
et parfois de matiere organique dissoute, elles peuvent jouer un réle de ressource nutritive
complémentaire. Des travaux récents montrent que cette fertilisation indirecte peut se traduire
par une économie d’intrants, a condition de raisonner les apports de maniere intégrée afin
d’éviter les exces et les déséquilibres nutritionnels (Odone ef al., 2024 ; Karef et al., 2025 ;

Abou Jaoude et al., 2025).
16.5. Valorisation des résidus organiques et amélioration de la fertilité du sol

Au-dela de I’apport en nutriments minéraux, 1’irrigation par eaux usées traitées peut
également enrichir le sol en fractions organiques labiles, susceptibles de soutenir certaines
fonctions biologiques et de contribuer a I’amélioration de la fertilité. Des études récentes ont
observé des augmentations de la matiere organique du sol, du carbone organique total et de
certains indicateurs biologiques dans des systémes irrigués par eau usée traitée, ce qui suggere
un effet positif potentiel sur le fonctionnement du sol lorsque la qualit¢ de I’eau est
convenablement controlée (Majrashi ef al., 2025 ; Leogrande et al., 2022 ; Abou Jaoude et al.,

2025).
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16.6. Production fourragére améliorée

Dans les systemes fourragers, 1’irrigation par eaux usées traitées peut accroitre les
rendements en biomasse grace a I’apport simultané d’eau et de nutriments. Cet effet est
particulierement intéressant dans les zones arides et semi-arides, ou la variabilité hydrique
limite souvent la production de fourrage. Des études récentes indiquent que 1’usage raisonné
des eaux usées traitées peut améliorer la croissance végétative, enrichir certains profils
minéraux des fourrages et soutenir la disponibilité¢ alimentaire pour le bétail, a condition de
maintenir une surveillance rigoureuse de la qualité de I’eau, du sol et du fourrage produit (Atoui

et al., 2026 ; Chauhan et al., 2025).
16.7. Réduction de la pression sur les ressources en eau douce

L’utilisation des eaux usées traitées en irrigation contribue directement a diminuer la
pression exercée sur les ressources conventionnelles en eau, en particulier dans les régions
méditerranéennes, arides ou semi-arides. Cette substitution partielle peut sécuriser
I’approvisionnement hydrique des cultures, stabiliser les productions et favoriser des stratégies
d’adaptation au changement climatique. Dans les systémes agropastoraux, cet avantage est
particulierement important, car la disponibilit¢ en eau conditionne fortement la production
fourragere et, par extension, la durabilité des élevages (Rezzoug et al., 2025 ; Atoui et al., 2026

; Wang et al., 2026).
16.8. Effets sur la qualité nutritionnelle des fourrages

Les eaux usées traitées peuvent ameéliorer certains parametres nutritionnels des
fourrages, notamment par ’apport d’éléments minéraux et par leur effet sur la croissance
végétative. Les résultats récents obtenus dans des environnements secs montrent que cette
pratique peut conduire a des fourrages plus riches en certains minéraux, ce qui peut étre
intéressant pour 1’alimentation animale, a condition que les teneurs en contaminants et en
¢léments potentiellement toxiques restent sous controle (Chauhan et al., 2025 ; Atoui et

al.2026).
16.9. Utilisation dans des systémes intégrés, y compris I’aquaculture

Dans certains contextes, les eaux usées traitées peuvent aussi étre intégrées a des
systemes de production €largis, notamment dans des approches circulaires associant irrigation,
valorisation des nutriments et, plus ponctuellement, aquaculture ou systémes multi trophiques.

Toutefois, ces usages requi€rent un niveau de maitrise sanitaire encore plus strict, car ils
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impliquent des risques spécifiques de transfert microbiologique et chimique. Les lignes
directrices récentes insistent sur la nécessité d’une évaluation du risque rigoureuse avant tout
usage de I’eau réutilisée dans des chaines de production destinées a 1’alimentation humaine ou

animale (FAO & WHO, 2023 ; Ofori et al., 2025).
16.10. Risques sanitaires et gestion des contaminants

Malgré les avantages agronomiques potentiels, 1’utilisation d’eaux usées
insuffisamment traitées ou mal surveillées peut exposer les systémes agricoles a des risques
sanitaires importants. Les contaminants concernés incluent les agents pathogénes, les éléments
potentiellement toxiques, certains micropolluants organiques et les genes de résistance aux
antibiotiques. Les études récentes montrent que ces risques ne remettent pas en cause le principe
de la réutilisation, mais imposent une approche de gestion fondée sur la qualité réelle de 1’eau,
le type de culture, les voies d’exposition et la robustesse du traitement. Dans cette logique, la
stratégie la plus slre repose sur une réutilisation fit-for-pur pose, adossée a des contrdles
analytiques réguliers et a une surveillance conjointe de 1’eau, du sol et des productions agricoles

(Ofori et al., 2025 ; Heia et al., 2025 ; Carter et al., 2025).
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Chapitre II — Phytoremédiation des
eaux usées domestiques par Azolla
microphylla : efficacité d’épuration,
bioaccumulation meétallique et
réponses physiologiques



1. Introduction

La contamination des sols, des sédiments et des eaux par les métaux lourds, les
hydrocarbures, les pesticides, les composés organiques persistants et d’autres contaminants
émergents constitue un défi environnemental majeur en raison de ses répercussions sur la
fertilité des sols, le fonctionnement des écosystémes, la qualité des ressources hydriques et la
sécurité sanitaire. Les approches conventionnelles de remédiation, telles que 1’excavation, le
confinement, le lavage physicochimique ou I’incinération, demeurent souvent colteuses,
énergivores et écologiquement perturbatrices, car elles peuvent dégrader la structure des sols,
produire des résidus secondaires et déplacer la pollution plutdt que la résoudre durablement.
Dans ce contexte, la recherche récente s’oriente de plus en plus vers des stratégies de
dépollution a faible impact, capables d’allier efficacit¢ environnementale, faisabilité
économique et restauration écologique des milieux contaminés (Islam et al., 2024 ; Kumar et

al., 2024 ; Tamma et al., 2025).

La phytoremédiation s’inscrit pleinement dans cette dynamique comme une technologie
verte fondée sur 1’utilisation des plantes, de la rhizosphére et des microorganismes associés
pour extraire, immobiliser, transformer ou dégrader les polluants présents dans les matrices
contaminées. Son intérét réside non seulement dans son colit relativement modéré et sa
simplicité opérationnelle, mais aussi dans sa capacité a préserver, voire restaurer, certaines
fonctions biologiques du sol et des systémes aquatiques. Les synthéses les plus récentes
rappellent toutefois que son efficacité dépend fortement de la biodisponibilité des contaminants,
des propriétés physicochimiques du milieu, du choix des especes végétales, des interactions
plante—microorganismes et, dans de nombreux cas, de I’'usage d’amendements ou de stratégies
assistées visant a améliorer I’absorption ou la stabilisation des polluants (Acharya et al., 2025

; Tamma et al., 2025 ; Mahmud et al., 2026).

Cette approche repose sur plusieurs mécanismes complémentaires, notamment la
phytoextraction, la phytostabilisation, la rhizofiltration, la phytodégradation et Ila
phytovolatilisation. Le choix du mécanisme dominant dépend du type de contaminant, du
compartiment touché et de I’objectif recherché, qu’il s’agisse d’éliminer le polluant, de réduire
sa mobilité ou d’en atténuer la toxicité. Les publications récentes insistent sur le fait que la
phytoremédiation ne doit plus étre envisagée comme une solution universelle, mais plutot

comme une stratégie intégrée, particulieérement pertinente pour les pollutions diffuses, les sites
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de grande surface et les contextes ou la restauration écologique est aussi importante que la

décontamination elle-méme (Kumar ef al., 2024 ; Yadav et al., 2025 ; Mahmud et al., 2026).

Parmi les especes végétales d’intérét, Azolla occupe une place particuliére en raison de
sa croissance rapide, de sa forte capacité de multiplication, de sa biomasse facilement récoltable
et de son association symbiotique avec Anabaena azollae, qui lui confére une remarquable
adaptation aux milieux aquatiques eutrophes ou contaminés. Les travaux récents montrent
qu’Azolla peut participer efficacement a la capture de certains métaux et a I’amélioration de la
qualité¢ des eaux usées ou chargées en ¢léments toxiques, ce qui renforce son intérét comme
biomasse fonctionnelle pour les systémes de phytoremédiation aquatique. Toutefois, les
performances observées restent dépendantes de 1’espece utilisée, de la nature du contaminant,
de la concentration initiale, du temps de contact et des conditions environnementales, ce qui
justifie une évaluation rigoureuse avant toute extrapolation a grande échelle (Zeid et al., 2024

; Lestari and Roeswitawati, 2024 ; Benguennouna et al., 2025).

Ainsi, la phytoremédiation apparait aujourd’hui comme une approche durable et
prometteuse pour la dépollution des sols et des eaux, mais son déploiement a large échelle exige
encore une meilleure maitrise des interactions entre plantes, contaminants, microbiote et
conditions du milieu. Les recherches les plus récentes mettent en avant la nécessité d’approches
combinées, intégrant bio amendements, symbioses microbiennes, sélection d’especes tolérantes
et évaluation du devenir de la biomasse contaminée, afin de renforcer la robustesse, la sécurité
et la transférabilité de cette technologie dans des conditions réelles (Zhang et al., 2024 ; Tamma

et al., 2025 ; Mahmud et al., 2026).

2. Azolla

Azolla est une petite fougere aquatique flottante a croissance rapide, appartenant au
groupe des hydrophytes libres de surface. Elle colonise préférentiellement les eaux calmes ou
faiblement courantes, ou elle peut former un tapis végétal dense a I’interface air—eau. Cette
couverture flottante modifie les conditions écologiques du milieu en réduisant la pénétration
lumineuse, en influengant les échanges gazeux et en affectant potentiellement la structure
biologique de 1’écosystéme aquatique lorsque son développement n’est pas controlé (Korsa et
al., 2024). Sur le plan morphologique, la plante présente de petites frondes imbriquées portées
par une tige ramifiée, avec des racines adventives fines et pendantes qui restent librement

immergées dans 1’eau et participent aux échanges nutritifs avec le milieu (Korsa et al., 2024).
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L’intérét biologique majeur d’Azolla réside dans sa symbiose avec la cyanobactérie fixatrice
d’azote Anabaena azollae (souvent désignée aussi Nostoc azollae dans des travaux récents),
hébergée dans des cavités foliaires spécialisées. Cette association permet a la plante de fixer
I’azote atmosphérique et d’assurer une production rapide de biomasse méme dans des milieux
pauvres en azote minéral, ce qui explique a la fois sa forte capacité de prolifération et son intérét
agronomique et environnemental. Les revues récentes soulignent ainsi qu’Azolla constitue une
ressource multifonctionnelle, mobilisée a la fois en fertilisation, en alimentation animale, en
phytoremédiation et dans des approches de production durable a faible intrant (Yang et al., 2025
; Yuan et al., 2025).

3. Taxonomie

Le genre Azolla correspond a des fougéres aquatiques hétérosporées rattachées a 1’ordre
des Salviniales. Dans les référentiels taxonomiques contemporains, notamment Plants of the
World Online de Kew, ce genre est classé dans la famille des Salviniaceae. Cette précision est
importante, car 1’ancienne attribution a la famille Azollaceae refléte surtout des classifications
plus anciennes et n’est plus celle retenue dans les bases taxonomiques de référence actuelles

(Royal Botanic Gardens, Kew, 2026).

Les limites spécifiques du genre ont fait I’objet de discussions, mais plusieurs espéces
sont actuellement largement reconnues dans la littérature et dans les bases taxonomiques,
notamment A. caroliniana, A. filiculoides, A. mexicana, A. microphylla, A. nilotica et A.
pinnata. Cette diversité spécifique est importante, car la composition chimique, la productivité,
la tolérance environnementale et les performances en phytoremédiation ou en nutrition animale

peuvent varier d’une espece a 1’autre (Royal Botanic Gardens, Kew, 2026 ; Yang ef al., 2025).
3.1. Classification taxonomique actualisée
. Régne : Plantae
o  Division : Polypodiophyta
e  Classe : Polypodiopsida
e Ordre : Salviniales
o Famille : Salviniaceae

. Genre : Azolla
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4. Azolla microphylla

Parmi les espéces du genre, Azolla microphylla suscite un intérét croissant comme
biomasse d’intérét agronomique et nutritionnel en raison de sa croissance rapide, de sa facilité
de culture et de sa valeur nutritive potentielle. Les études récentes sur la production d’A.
microphylla montrent que ses performances dépendent fortement des conditions de culture,
notamment de I’intensité lumineuse, des apports organiques, de la disponibilité en nutriments
et des modalités de gestion des bassins. Dans des conditions favorables, cette espece peut
générer une biomasse abondante, ce qui renforce son intérét pour des systemes de production
continus destinés a 1’alimentation animale ou a d’autres usages biologiques (Thepsilvisut et al.,

2024).

Sur le plan nutritionnel, les synthéses récentes consacrées a Azolla spp, montrent que
cette biomasse est généralement caractérisée par une teneur notable en protéines brutes sur
maticre seche, souvent située dans un intervalle d’environ 15 a 35 %, ainsi que par la présence
d’acides aminés essentiels, de minéraux et de composés bioactifs susceptibles d’accroitre son
intérét comme ingrédient alternatif dans les systemes d’¢élevage. Ces caractéristiques expliquent
I’attention croissante portée a A. microphylla comme ressource potentielle en alimentation
avicole, méme si la composition exacte reste étroitement dépendante de 1’espece, du milieu de

culture, de I’age de récolte et du traitement post-récolte (Yuan ef al., 2025 ; Boukrouh, 2026).

Il convient toutefois d’éviter toute généralisation excessive. En effet, la littérature
récente insiste sur le fait que les données de composition ne sont pas entierement transférables
d’une espece a I'autre ni d’un systéme de culture a I’autre. Ainsi, méme si 4. microphylla
présente un potentiel réel comme ressource protéique complémentaire, son utilisation
rationnelle en alimentation animale suppose une caractérisation locale rigoureuse de sa
composition chimique, de sa digestibilité, de ses facteurs limitants et de sa variabilité selon les

conditions de production (Yang et al., 2025 ; Thepsilvisut et al., 2024).

5. Composition chimique et valeur nutritive

La composition chimique d’Azolla est reconnue comme fortement variable, ce qui
constitue a la fois un atout et une limite pour son utilisation nutritionnelle. Les revues les plus
récentes indiquent que cette variabilité¢ dépend de 1’espece considérée, de la qualité de I’eau,
des conditions de culture, de la fertilisation, de la température, de 1’intensité lumineuse et du

stade physiologique au moment de la récolte. Malgré cette hétérogénéité, Azolla spp, sont
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généralement décrites comme une biomasse riche en protéines, en minéraux et en certains
acides aminés essentiels, avec une teneur en protéines brutes souvent rapportée entre 15 et 35

% de la matiere séche selon les contextes de production (Yuan et al., 2025 ; Yang et al., 2025)

La teneur en matiere seche de 1’Azolla fraiche reste généralement faible, ce qui
représente une contrainte pratique importante pour la conservation, le transport et la formulation
des rations. Les références nutritionnelles disponibles indiquent classiquement une biomasse
fraiche trés humide, ce qui signifie que la valeur nutritive réelle doit €tre interprétée sur base de
matiere seche afin d’éviter toute surestimation de 1’apport nutritionnel. Cette caractéristique
impose aussi de réfléchir aux procédés de séchage ou de stabilisation lorsque I’objectif est une

utilisation réguliére en alimentation animale (Hagag ef al., 2025 Boukrouh, 2026).

Sur le plan qualitatif, Azolla présente un profil intéressant en acides aminés, avec une
présence réguliere de lysine a des niveaux jugés favorables par comparaison a plusieurs
maticres premieres végétales conventionnelles. Les bases de données zootechniques indiquent
aussi une fraction minérale relativement élevée, ce qui peut renforcer I’intérét nutritionnel de
cette ressource mais impose en paralléle une gestion attentive des taux d’incorporation dans les
rations, afin de tenir compte de la teneur en cendres, de la charge fibreuse et de la digestibilité
globale du produit. En d’autres termes, I’intérét d’Azolla ne repose pas uniquement sur sa
richesse protéique, mais sur I’équilibre entre apport protéique, densité minérale, profil en acides

aminés, niveau de fibre et aptitude technologique a étre intégré dans des régimes pratiques et

¢conomiquement viables (Yuan et al., 2025 ; Boukrouh, 2026 ; Feedipedia, 2026).

Les analyses comparatives récentes confirment qu’Azolla peut représenter une
ressource nutritionnelle prometteuse, mais que son ¢évaluation doit rester prudente et
contextualisée. Les performances zootechniques observées chez les animaux dépendent non
seulement de la composition chimique initiale, mais aussi de la forme de distribution, du niveau
d’incorporation, de la palatabilité¢, de la digestibilité et des interactions avec les autres
ingrédients de la ration. Ainsi, dans une perspective scientifique rigoureuse, Azolla doit étre
considérée non pas comme un substitut universel, mais comme un ingrédient alternatif a forte
valeur potentielle, dont 1’efficacité dépend d’une standardisation de la production et d’une
validation expérimentale adaptée a chaque systeme d’élevage (Yuan et al., 2025 ; Hagag et al.,

2025 ; Boukrouh, 2026).
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6. Caractéristiques biologiques et mécanismes spécifiques

L’une des caractéristiques biologiques les plus remarquables d’Azolla réside dans sa
symbiose étroite avec la cyanobactérie diazotrophe Anabaena azollae (également rapportée
dans certains travaux sous I’appellation Nostoc azollae), localisée dans des cavités foliaires
spécialisées. Cette association confere a la fougere une forte capacité de fixation de 1’azote
atmosphérique, ce qui lui permet de maintenir une croissance active méme dans des milieux
pauvres en azote minéral. Cette propriété explique en grande partie son intérét agronomique
historique, notamment comme engrais vert en riziculture, mais aussi son rdle croissant dans les
stratégies de production durable intégrant bio fertilisation, valorisation de biomasse et gestion

¢cologique des eaux (Yang et al., 2025).

Azolla est également reconnue pour sa croissance extrémement rapide, qui constitue un
atout majeur dans les applications de phytoremédiation. Les synthéses récentes indiquent que,
dans des conditions favorables de température, de lumiére et de disponibilité nutritive, sa
biomasse peut doubler en 3 a 5 jours, ce qui permet une production soutenue de matiere végétale
et une captation rapide des contaminants ou des nutriments excédentaires présents dans le
milieu. Cette dynamique de croissance rapide renforce non seulement son efficacité potentielle
comme agent épurateur, mais aussi son intérét comme biomasse valorisable apres récolte, a
condition que le devenir de cette biomasse contaminée soit rigoureusement controlé (Yang et

al., 2025).

Sur le plan mécanistique, I’action épuratrice d’Azolla ne se limite pas & une simple
absorption passive. Elle repose sur plusieurs processus complémentaires incluant I’assimilation
directe des nutriments dissous, la bio sorption des ions métalliques a la surface des tissus, la
bioaccumulation intracellulaire, ainsi que I’interaction avec la microflore associée a la
rhizosphére ou a la surface des frondes. Dans les environnements aquatiques contamings,
Azolla peut ainsi contribuer a la réduction des charges azotées et phosphorées responsables de
I’eutrophisation, tout en immobilisant ou en accumulant plusieurs ¢léments traces métalliques.
Les travaux récents montrent que son efficacité dépend toutefois fortement de 1’espéce, de la
concentration initiale des polluants, du pH, du temps de séjour, de la densité de biomasse et des
conditions hydrologiques, ce qui impose une interprétation prudente des performances

rapportées (Sayanthan et al., 2024 ; Gamal ef al., 2025).

En ce qui concerne les métaux, plusieurs études récentes confirment la capacité d’ Azolla

a réduire significativement la teneur en Pb, Cd, Cu, Zn, Fe et Mn dans les eaux contaminées.
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Dans une ¢étude conduite sur des eaux usées domestiques en zone semi-aride, Azolla
microphylla a permis une réduction de 94,9 % de la DCO, 89 % de la DBO:s et de plus de 93 %
de MES, tout en diminuant sensiblement les concentrations en Pb, Cd, Cu, Zn, Fe et Mn. Les
auteurs ont également mis en évidence des facteurs de bioconcentration élevés, appuyant 1I’idée
que cette espece possede un réel potentiel de phytoextraction dans les systémes de traitement

naturel des eaux (Benguennouna et al., 2025).

Ainsi, les mécanismes spécifiques d’Azolla reposent sur la convergence entre vigueur
de croissance, fixation symbiotique de 1’azote, forte surface d’échange, capacité d’assimilation
nutritive et potentiel de bioaccumulation métallique. Cette combinaison explique pourquoi cette
fougeére est aujourd’hui considérée comme une biomasse fonctionnelle particuliérement
intéressante pour les systeémes de phytoremédiation aquatique. Néanmoins, son efficacité réelle
en conditions de terrain dépend de parameétres écophysiologiques et opérationnels qui doivent
étre optimisés pour chaque contexte de pollution, notamment lorsque 1’objectif ne se limite pas
a la réduction des contaminants mais inclut aussi la valorisation ou 1’élimination sécurisée de

la biomasse récoltée (Yang et al., 2025 ; Benguennouna et al., 2025).

7. Azolla dans le traitement des eaux usées

L’utilisation d’Azolla dans le traitement des eaux usées suscite un intérét croissant en
raison de sa capacité a agir simultanément sur plusieurs catégories de polluants, notamment les
nutriments azotés et phosphores, les matieres en suspension et certains métaux lourds. Cette
approche s’inscrit dans une logique de traitement extensif, écologique et a faible coft,
particulierement pertinente pour les zones ou les solutions conventionnelles demeurent
difficiles a déployer ou trop colteuses a maintenir. Les revues récentes consacrées aux
macrophytes flottants confirment qu’Azolla fait partie des especes les plus prometteuses pour
le polissage des effluents, en raison de sa croissance rapide, de sa capacité d’assimilation et de

son potentiel de récolte périodique, qui permet d’extraire physiquement une partie des

contaminants du systéme (Sayanthan et al., 2024).

Concernant 1’¢élimination des nutriments, les données récentes montrent que certaines
especes, notamment A. pinnata et A. filiculoides, peuvent atteindre des niveaux élevés de
réduction de 1’azote et du phosphore dans différents types d’effluents. Une synthése de 2024
rapporte par exemple que A. pinnata a atteint des taux de réduction de I’ammoniac allant jusqu’a
95,5 % dans certains effluents dilués, tandis que 1’élimination du phosphate pouvait atteindre

93,3 % dans des conditions favorables. D’autres travaux compilés dans cette méme revue
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indiquent également que A. filiculoides peut montrer une élimination tres élevée du phosphore
et de I’azote total dans des mélanges d’eaux usées, ce qui confirme ’intérét du genre Azolla
pour la réduction de I’eutrophisation et ’amélioration de la qualité des eaux destinées a une

réutilisation encadrée (Sayanthan et al., 2024).

Au-dela des nutriments, 1’intérét d’Azolla dans le traitement des eaux usées tient aussi
a son aptitude a réduire certains métaux lourds. Une étude récente menée sur Azolla pinnata
dans des eaux de drainage contaminées a montré une ¢limination du plomb pouvant atteindre
95,87 % au neuvieme jour dans les conditions expérimentales les plus favorables. Cette méme
¢tude a confirmé la réduction concomitante de I’ammonium et du phosphore, illustrant ainsi le
caracteére polyvalent de cette fougére dans les systémes de traitement biologique des eaux
contaminées par des pollutions mixtes d’origine domestique, agricole ou industrielle (Gamal et

al., 2025).

Dans le contexte algérien et semi-aride, les résultats les plus convaincants proviennent
actuellement de 1’étude de Benguennouna et al. (2025) sur Azolla microphylla, qui a montré
des améliorations marquées de la qualité des eaux usées domestiques apres 35 jours de
traitement. Outre la réduction de la DCO, de la DBOs et de MES, les auteurs ont observé des
diminutions significatives de plusieurs métaux, avec des réductions de 80 % pour le Pb, 80 %
pour le Cd, 76 % pour le Cu, 84 % pour le Zn, 83 % pour le Fe et 85 % pour le Mn. Ces résultats
sont particuliérement importants, car ils démontrent que [’utilisation d’Azolla peut étre
pertinente non seulement pour 1’abattement de la charge organique et nutritive, mais aussi pour
la dépollution métallique dans des conditions proches des réalités environnementales régionales

(Benguennouna ef al., 2025).

Il reste toutefois essentiel d’adopter une lecture critique de ces performances. Les
rendements d’épuration rapportés dans la littérature dépendent fortement de la qualité initiale
des effluents, du temps de contact, de la densité de couverture végétale, des conditions
climatiques et de la gestion de la biomasse. En d’autres termes, Azolla ne doit pas étre
considérée comme une solution universelle ou autonome, mais plutdét comme une technologie
naturelle complémentaire, particuliérement adaptée aux étapes de finition, de polissage ou de
traitement extensif, seule ou en association avec d’autres procédés biologiques. Dans une
perspective de durabilité, les enjeux futurs concernent surtout la standardisation des systémes,
I’évaluation en conditions réelles, la gestion des risques liés a la biomasse contaminée et
I’intégration de cette technologie dans des chaines de traitement circulaires et localement
adaptées (Sayanthan et al., 2024 ; Yang et al., 2025 ; Benguennouna et al., 2025).
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8. Mécanismes de la phytoremédiation

La phytoremédiation repose sur un ensemble de processus biologiques,
physicochimiques et microbiens par lesquels les plantes, en interaction avec la rhizosphere,
contribuent a I’extraction, I’immobilisation, la transformation ou 1’élimination partielle des
polluants présents dans les sols et les eaux. Les synthéses récentes rappellent que ces
mécanismes ne fonctionnent pas de maniere isolée, mais s’imbriquent selon la nature du
contaminant, sa biodisponibilité, les propriétés du milieu et les caractéristiques physiologiques

de I’espece végétale utilisée (Islam et al., 2024 ; Aryal et al., 2024 ; Mahmud ef al., 2026).
8.1. Phytoextraction

La Phytoextraction correspond a 1’absorption des contaminants, principalement des
métaux et métalloides, par les racines, suivie de leur translocation vers les parties aériennes de
la plante, ou ils s’accumulent dans les tiges ou les feuilles. Ce mécanisme est particulierement
¢tudié pour les éléments tels que Cd, Pb, Zn, Ni et As. Son intérét pratique réside dans le fait
que la biomasse contaminée peut ensuite étre récoltée, ce qui permet de retirer physiquement
une fraction du polluant du site traité. Les revues récentes soulignent cependant que 1’efficacité
réelle de la phytoextraction dépend fortement de la biodisponibilité du métal, de la croissance
de la plante, de sa tolérance au stress métallique et de sa capacité de translocation, ce qui
explique pourquoi les especes hyperaccumulatrices restent centrales dans cette stratégie, mais
souvent limitées par leur faible production de biomasse (Bhat et al., 2025 ; Acharya et al., 2025
; Mahmud et al., 2026).

Les auteurs récents insistent aussi sur le fait que la phytoextraction est rarement optimale
sans assistance. L’emploi de microorganismes promoteurs de croissance, de bio amendements,
de chélateurs ou de correcteurs de pH peut améliorer 1’absorption des métaux, mais il doit étre
encadré avec prudence afin d’éviter une augmentation excessive de la mobilité¢ des
contaminants et un risque accru de transfert vers les eaux souterraines (Aryal et al., 2024 ;

Dasari et al., 2026).
8.2. Phytodégradation

La phytodégradation désigne la transformation des polluants organiques par les enzymes
végétales et par I’activité biologique associée a la rhizosphere. Elle concerne surtout les
hydrocarbures pétroliers, certains pesticides, solvants organiques et autres composés
organiques persistants. Contrairement a la phytoextraction, 1’objectif ici n’est pas
I’accumulation du contaminant dans la biomasse, mais sa conversion en molécules moins
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toxiques, moins mobiles ou plus facilement minéralisables. Les travaux récents rappellent que
ce mécanisme repose trés largement sur la coopération plante—microbiote, la rhizosphere
constituant une zone hautement active ou les exsudats racinaires stimulent les communautés
microbiennes capables de dégrader les polluants organiques (Lii et al., 2024 ; Liu et al., 2025 ;

Aryal et al., 2024).

Cette vision est importante, car elle montre que la performance de la phytodégradation
ne dépend pas uniquement de la plante elle-méme, mais aussi de la structure du microbiome
rhizosphérique, de la disponibilité en oxygene, de la nature chimique du polluant et du temps
de résidence dans le systéme. En pratique, cela signifie que les systémes les plus performants
sont souvent ceux qui associent plantes adaptées, microorganismes sélectionnés et conditions

¢daphiques favorables.
8.3. Phytostabilisation

La phytostabilisation vise non pas a extraire le polluant, mais a le maintenir dans le sol
sous une forme moins mobile et moins biodisponible. Elle repose sur plusieurs mécanismes :
adsorption sur les racines, précipitation dans la rhizosphére, complexation, réduction de
I’érosion éolienne ou hydrique, et limitation du lessivage. Cette stratégie est particuliérement
pertinente pour les sols fortement contaminés, notamment dans les contextes miniers, ou
I’extraction compléte des métaux est irréaliste a court terme. Les analyses récentes montrent
que la phytostabilisation est surtout adaptée aux situations ou 1’objectif prioritaire est la
réduction du risque environnemental plutdt que I’élimination totale du contaminant (Lee ef al.,

2025 ; Kuang et al., 2025 ; Mahmud ef al., 2026).

L’intérét de cette approche tient a sa capacité a restaurer partiellement les fonctions
écologiques du sol tout en limitant la migration des contaminants. En revanche, elle ne supprime
pas la pollution initiale. Elle doit donc étre comprise comme une stratégie de gestion du risque
a long terme, souvent renforcée par des amendements minéraux, organiques ou argileux
destinés a réduire encore davantage la mobilité des métaux (Kuang et al., 2025 ; Das et al.,

2025).
8.4. Phytovolatilisation

La phytovolatilisation correspond a I’absorption de certains contaminants par la plante,
suivie de leur transformation en formes volatiles relarguées dans 1I’atmospheére par transpiration.

Ce mécanisme a surtout été étudi¢ pour le mercure, le sélénium et, dans certains cas, certains
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composés organiques volatils. Les évaluations récentes montrent que cette voie peut réduire la
charge polluante du sol ou de 1’eau, mais qu’elle reste scientifiquement et écologiquement plus
controversée que les autres mécanismes, car elle implique un transfert du contaminant d’un
compartiment environnemental vers un autre plutdt qu’une véritable ¢élimination (Mosquera

Chaverra et al., 2024 ; Islam et al., 2024).

Ainsi, méme si la phytovolatilisation peut contribuer a diminuer localement certaines
concentrations, son intérét doit €étre évalué au cas par cas, en tenant compte de la toxicité
atmosphérique potentielle des formes relarguées et du bilan environnemental global de

I’opération.
8.5. Rhizofiltration

La rhizofiltration est une technique de traitement des eaux contaminées fondée sur la
capacité des racines a adsorber, concentrer ou absorber les polluants dissous, en particulier les
métaux lourds et certains radionucléides. Elle est particulierement adaptée aux milieux aqueux,
aux effluents faiblement 8 modérément contaminés et aux systémes de traitement extensifs. Les
synthéses récentes indiquent que ce mécanisme dépend beaucoup de la surface racinaire, de la
densité du systéme racinaire, du temps de contact avec 1’eau polluée et de la nature du

contaminant ciblé (Islam et al., 2024 ; Kumar et al., 2024 ; Mahmud et al., 2026).

La rhizofiltration présente I’avantage d’étre relativement simple a mettre en ceuvre dans
les dispositifs de traitement écologique. Néanmoins, comme pour la phytoextraction, la gestion
de la biomasse racinaire contaminée reste une étape critique pour éviter tout relargage

secondaire des polluants apres saturation du systéme.

9. Applications de la phytoremédiation

9.1. Dépollution des sols contaminés par les métaux lourds

La phytoremédiation a trouvé [’une de ses applications les plus étudiées dans la gestion
des sols contaminés par les métaux lourds et les métalloides, notamment le plomb, le cadmium,
I’arsenic, le zinc et le nickel. Dans ces milieux, les contaminants persistent durablement, ne se
dégradent pas biologiquement et présentent des risques élevés de transfert vers les plantes
cultivées, les nappes et la chaine alimentaire. Les revues récentes confirment que les approches
les plus courantes associent phytoextraction pour les métaux biodisponibles et
phytostabilisation pour les sites fortement contaminés ou dégradés (Islam et al., 2024 ; Dasari

et al., 2026 ; Mahmud et al., 2026).
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Dans le cas particulier de 1’arsenic, Les travaux récents confirment que cette fougere
hyperaccumulatrice conserve une place centrale dans les stratégies de remédiation des sols
arseniciféres, non seulement pour sa capacité d’absorption et de translocation, mais aussi
comme modele biologique pour comprendre les bases moléculaires de 1’hyperaccumulation.

(Li et al., 2025).
9.2. Traitement des eaux usées et des eaux souterraines

La phytoremédiation est également largement mobilisée pour le traitement des eaux
usées domestiques, agricoles et industrielles, notamment a travers les filtres plantés, les
systémes de lagunage végétalisé et les zones humides construites. Dans ces contextes, les
plantes jouent un role direct dans I’absorption des nutriments et parfois de certains métaux,
mais elles agissent aussi indirectement en structurant le milieu, en favorisant 1’oxygénation
locale et en soutenant I’activité microbienne qui participe a 1’abattement des charges organiques
et azotées. Les revues récentes montrent que ces systemes sont aujourd’hui considérés comme
des solutions crédibles pour le traitement décentralisé et le polissage écologique des effluents,
avec des bénéfices environnementaux et parfois socio-économiques notables (Lin et al., 2025 ;

Zamora-Castro et al., 2025).

L’intérét de ces dispositifs réside dans leur faible colt relatif, leur robustesse et leur
compatibilité avec une logique d’économie circulaire. En revanche, leurs performances restent
dépendantes du climat, du temps de séjour hydraulique, du choix des especes végétales, du type
de substrat et de la charge polluante entrante. Ils doivent donc étre dimensionnés avec rigueur
et intégrés dans des stratégies de traitement réalistes plutdt que présentés comme des solutions

universelles.
9.3. Réhabilitation des sites industriels et miniers

Les sites industriels et miniers constituent des terrains d’application privilégié€s pour la
phytoremédiation en raison de la fréquence des contaminations complexes qui y sont observées
: métaux lourds, métalloides, hydrocarbures, résidus organiques, acidification et déstructuration
des sols. Dans ces contextes, les approches phytoremédiatrices sont rarement limitées a un seul
mécanisme. Elles combinent souvent phytostabilisation, amélioration de la couverture végétale,
amendements du sol et assistance microbienne afin de réduire la dispersion des polluants,
restaurer partiellement les fonctions du sol et amorcer une réhabilitation écologique progressive

du site (Lee et al., 2025 ; Tziourrou et al., 2025 ; Dasari et al., 2026).

39



Les publications les plus récentes soulignent aussi que les sites contaminés représentent
aujourd’hui I’'un des principaux défis de la phytoremédiation, car la présence simultanée de
métaux, de polluants organiques et parfois de microplastiques complexifie fortement les
réponses biologiques des plantes et des microorganismes. Dans ce cadre, la phytoremédiation
n’est plus envisagée uniquement comme une méthode de dépollution, mais comme un outil de
phytomanagement, ¢’est-a-dire de gestion durable et progressive des sols dégradés, articulant
réduction du risque, végétalisation, restauration paysagere et, parfois, valorisation controlée de

la biomasse produite (Tziourrou et al., 2025 ; Das et al., 2025).
10. Avancées récentes en phytoremédiation

Les avancées récentes en phytoremédiation traduisent un changement de paradigme :
cette approche n’est plus envisagée uniquement comme une solution végétale passive de
dépollution, mais comme une technologie intégrée mobilisant la physiologie des plantes, les
interactions plante—microbiome, les amendements fonctionnels, les outils moléculaires et, plus
récemment, les apports de la nanotechnologie. Cette évolution est particuliérement importante
pour les sites industriels et miniers, souvent marqués par des contaminations mixtes associant
métaux lourds, hydrocarbures, solvants organiques et autres polluants émergents. Les synthéses
récentes montrent ainsi que la phytoremédiation moderne tend a s’orienter vers des stratégies
assistées, hybrides et davantage contextualisées, mieux adaptées a la complexité chimique des
milieux contaminés et aux contraintes de terrain (Tamma ef al., 2025 ; Acharya et al., 2025 ;

Mahmud et al., 2026).

Par ailleurs, I’intérét croissant pour les plantes a forte biomasse telles que les Salix spp.,
les Populus spp., les graminées pérennes et certaines macrophytes ne repose plus seulement sur
leur tolérance aux polluants, mais aussi sur leur intégration potentielle dans des approches de
phytomanagement, ou la réduction du risque environnemental, la restauration écologique et
parfois la valorisation controlée de la biomasse sont envisagées simultanément. Les travaux
récents insistent toute fois sur le fait que ces avancées techniques ne suppriment pas les limites
structurelles de la phytoremédiation, notamment la lenteur du procédé, la variabilité des
performances selon le site et la question critique du devenir de la biomasse contaminée

(Acharya et al., 2025 ; Mahmud et al., 2026).
10.1. Génie génétique et amélioration des plantes

Le développement du génie génétique et des approches moléculaires appliquées a la

phytoremédiation constitue I’un des domaines les plus dynamiques de ces derniéres années. Les
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revues récentes montrent que ’amélioration des plantes peut viser plusieurs objectifs
complémentaires : augmenter la tolérance au stress induit par les polluants, améliorer
I’absorption ou la translocation des métaux, renforcer les voies de détoxification intracellulaire,
ou encore stimuler la dégradation enzymatique de certains composés organiques. Dans cette
perspective, les génes impliqués dans le transport membranaire, la synthése des
phytochélatines, les métallothionéines, la signalisation du stress oxydatif et les enzymes de

biotransformation suscitent un intérét particulier (Acharya et al., 2025 ; Bhat et al., 2025).

Les analyses récentes soulignent cependant que la transposition de ces innovations au
terrain reste limitée. Les plantes génétiquement améliorées montrent souvent des performances
prometteuses en conditions contrdlées, mais leur déploiement en conditions réelles se heurte
encore a des contraintes réglementaires, écologiques et sociétales. Il ne suffit donc pas
d’augmenter artificiellement la capacité d’accumulation ou de dégradation ; il faut aussi garantir
la stabilit¢ phénotypique, la sécurité environnementale, 1’acceptabilité réglementaire et la
pertinence agronomique de ces modifications. En ce sens, les outils de biologie moléculaire
apparaissent moins comme une solution immédiate que comme un levier stratégique pour
affiner les futurs systémes de phytoremédiation de précision (Acharya et al., 2025 ; Mahmud et
al., 2026).

10.2. Utilisation des microorganismes associés aux plantes

L’un des progres les plus significatifs de la phytoremédiation contemporaine réside dans
la reconnaissance du rdle central des microorganismes associés aux plantes, en particulier ceux
de la rhizosphére. Les bactéries promotrices de croissance végétale (PGPR), les champignons
mycorhiziens et les consortiums microbiens spécialisés peuvent améliorer la disponibilité ou,
au contraire, I’immobilisation des contaminants, stimuler la croissance végétale sous stress,
moduler les réponses antioxydantes et accroitre la tolérance globale des plantes aux
environnements pollués. Les revues publiées en 2024 et 2025 confirment que les interactions
plante—microbiome constituent désormais un axe majeur d’optimisation de la phytoremédiation

des métaux lourds (Qin et al., 2024 ; Khatoon et al., 2024 ; Kaushal ef al., 2025).

Cette évolution est particulierement importante, car elle déplace 1’attention d’une vision
centrée sur la plante vers une logique de systéme sol-plante—microbiome. Les microorganismes
peuvent produire des sidérophores, des acides organiques, des exo polysaccharides et diverses
substances bioactives capables d’influencer directement la mobilité des métaux, la nutrition

minérale et la résistance au stress. Toutefois, les résultats restent fortement dépendants du
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contexte pédoclimatique, des espéces végétales, de la chimie du sol et de la stabilité¢ des
inoculant. Les travaux les plus récents appellent donc a dépasser les approches ponctuelles
d’inoculation pour développer des consortiums microbiens plus robustes, mieux adaptés aux
conditions de terrain et évalués sur le long terme (Khatoon et al., 2024 ; Sahoo et al.,

2024 ;Kaushal et al., 2025 ;).
10.3. Phytoremédiation des polluants émergents

La phytoremédiation des polluants émergents, notamment des résidus pharmaceutiques,
des produits de soin personnel et de certains perturbateurs endocriniens, représente aujourd’hui
un champ de recherche en forte expansion. Contrairement aux métaux lourds, ces contaminants
posent un défi particulier en raison de leur diversité structurale, de leur présence a faibles
concentrations mais en mélange, de leurs produits de transformation parfois actifs, et de leur
persistance dans les systémes aquatiques. Les méta-analyses et revues récentes indiquent que
les systemes végétalisés, notamment les zones humides construites et les dispositifs basés sur
des macrophytes comme Phragmites australis, peuvent contribuer de facon significative a
I’élimination de certains composés pharmaceutiques, en combinant adsorption, transformation
microbienne, photodégradation et phytoremédiation proprement dite (Steele et al., 2025 ; Saz

et al., 2024).

Neéanmoins, les données récentes rappellent que 1’efficacité observée dépend fortement
du composé ciblé, du temps de s€jour, du type de systeme, du climat et de la structure
microbienne associée. La phytoremédiation des polluants émergents ne peut donc pas étre
généralisée a partir de quelques molécules modeles. Elle nécessite au contraire des approches
plus fines, prenant en compte les mélanges de contaminants, les voies de transformation et les
risques liés aux métabolites intermédiaires. Dans cette perspective, la recherche évolue vers des
systémes hybrides ou la plante n’est qu’un composant d’un réseau d’¢élimination plus complexe

(Steele et al., 2025).

11. Limites et défis de la phytoremédiation

Malgré ses avantages écologiques, économiques et paysagers, la phytoremédiation reste
confrontée a plusieurs limites structurelles qui freinent son déploiement a grande échelle. La
premicre tient a la lenteur intrinséque du procédé. La réduction des concentrations polluantes
dépend de la croissance végétale, de la saisonnalité¢, du temps de résidence et de la

biodisponibilité des contaminants, ce qui rend le procédé souvent plus lent que les technologies
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physicochimiques conventionnelles. Les revues récentes rappellent ainsi que la
phytoremédiation est rarement adaptée aux contextes ou une dépollution rapide est exigée,
notamment sur les sites fortement contaminés ou a haut niveau de risque immédiat (Tamma et

al., 2025 ; Acharya et al., 2025).

Une deuxi¢me limite majeure concerne la forte dépendance aux conditions du milieu.
Le pH, la texture du sol, la teneur en matiere organique, la température, le régime hydrique, la
salinité, la nature chimique du polluant et sa disponibilité réelle contrélent largement les
performances observées. Cela explique pourquoi les résultats obtenus en conditions controlées
sont souvent difficiles a reproduire sur le terrain. Les travaux récents insistent sur la nécessité
d’évaluations a I’échelle du site et d’une conception beaucoup plus contextualisée des stratégies

phytoremédiatrices (Islam et al., 2024 ; Mahmud ef al., 2026).

La gestion de la biomasse contaminée demeure également un défi central. Dans les
approches de phytoextraction ou de rhizofiltration, la récolte transfere les polluants du milieu
vers la biomasse végétale sans résoudre automatiquement la question de leur élimination finale.
Les options de traitement doivent étre choisies avec prudence pour éviter les transferts
secondaires de pollution. Les syntheéses récentes présentent cette étape comme 'un des

principaux verrous technico-économiques de la filiere (Tamma et al., 2025 ; Mahmud et al.,

2026 ).

Les contaminations constituent un défi particulierement complexe. La présence
simultanée de métaux, d’hydrocarbures, de microplastiques ou de contaminants émergents
modifie les réponses physiologiques des plantes, les équilibres microbiens et les voies de
transfert, rendant les mécanismes classiques moins prédictibles. Cette réalité explique pourquoi
la phytoremédiation actuelle tend a évoluer d’une logique de dépollution unique vers une
logique de gestion intégrée du risque environnemental (Tamma et al., 2025 Mahmud et al.,

2026).

12. Perspectives futures

Les perspectives futures de la phytoremédiation reposent sur une convergence croissante
entre écophysiologie végétale, ingénierie microbienne, sciences des matériaux et outils
moléculaires. A moyen terme, les recherches devraient se concentrer sur la sélection raisonnée
de plantes a forte biomasse ou hyperaccumulatrices, 1’optimisation des consortiums microbiens

rhizosphériques, le recours a des amendements fonctionnels et le développement de systémes
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hybrides combinant phytoremédiation, bioremédiation microbienne et procédés

physicochimiques ciblés (Tamma et al., 2025 ; Acharya et al., 2025).

L’un des axes les plus prometteurs concerne la nano phytoremédiation, c’est-a-dire
I’intégration contrdlée de nanomatériaux ou de formulations nanostructures pour améliorer la
disponibilité, la capture ou la transformation des contaminants. Les revues récentes montrent
que cette approche peut accroitre I’efficacité de la phytoremédiation pour les métaux lourds, les
pesticides et certains contaminants émergents, tout en soulignant que les bénéfices attendus
doivent étre mis en balance avec les risques potentiels associés a I’introduction de

nanoparticules dans 1’environnement (Gomes et al., 2025 ; Mahmud et al., 2026).

Un autre axe stratégique est 1’essor progressif de la biologie synthétique et des
approches de conception moléculaire. A terme, ces outils pourraient permettre de mieux
contrbler les réseaux de transport, les voies de détoxification et les interactions avec le
microbiome, ouvrant la voie a des systémes de phytoremédiation plus précis, plus stables et
mieux adaptés a des polluants spécifiques. Toutefois, les publications récentes restent prudentes
: ces approches sont prometteuses, mais leur traduction opérationnelle dépendra de validations
robustes, de cadres réglementaires clairs et d’une évaluation rigoureuse de leur sécurité

environnementale (Acharya et al., 2025 ; Mahmud et al., 2026).

Dans les dix prochaines années, la phytoremédiation pourrait ainsi évoluer d’une
technologie percue comme lente et contextuelle vers une plateforme de gestion écologique
intégrée des sites contaminés, combinant réduction du risque, restauration fonctionnelle,
végétalisation durable et, dans certains cas, valorisation maitrisée de la biomasse. Son avenir
dépendra moins d’une promesse de dépollution universelle que de sa capacité a s’insérer
intelligemment dans des stratégies locales, hybrides et scientifiquement pilotées de
réhabilitation environnementale (Tamma et al., 2025 ; Gomes et al., 2025 ; Mahmud et al.,

2026).
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Chapitre III — Impact de Pirrigation
par eaux usees traitées sur la qualite
physicochimique, nutritionnelle,
bioactive et microbiologique du jus
d’orange en conditions semi-arides



1. Introduction

La réutilisation des eaux usées traitées (EUT) s’impose désormais comme une
composante majeure des stratégies d’adaptation a la raréfaction des ressources hydriques, en
particulier dans les régions méditerranéennes et semi-arides ou l’irrigation conditionne
fortement la durabilité des productions fruitiéres. Au-dela de la simple substitution des eaux
conventionnelles, les EUT s’inscrivent dans une logique d’économie circulaire, en assurant un
apport hydrique relativement stable et en fournissant des nutriments résiduels susceptibles de
réduire partiellement le recours aux fertilisants minéraux. Les analyses récentes montrent
toutefois que les bénéfices agronomiques et environnementaux de cette pratique dépendent
étroitement de la qualité de 1’eau réutilisée, de la maitrise de la salinité et d’'un encadrement
rigoureux des risques sanitaires et €co toxicologiques associés a son usage agricole

(Malinauskaite ef al., 2024 ; Obijianya et al., 2025).

Dans le cas des agrumes, la problématique ne se limite pas au maintien du rendement,
mais concerne directement la qualité chimique et nutritionnelle du fruit et de ses dérivés. Le jus
d’orange constitue en effet une matrice complexe, dont la valeur nutritionnelle et fonctionnelle
repose sur I’équilibre entre sucres solubles, acides organiques, vitamine C, flavanones,
composés phénoliques, caroténoides et éléments minéraux. Les travaux récents confirment que
les jus d’agrumes demeurent des sources importantes de vitamine C et de flavonoides, tout en
montrant que leur composition physicochimique et bioactive varie sensiblement selon I’espece,
le génotype, les conditions pédoclimatiques, les pratiques culturales et les modalités post-
récolte ou de transformation (Salar ef al., 2024 ; Karki et al., 2024 ; Dhuique-Mayer & Servent,
2025).

Dans cette perspective, la qualité de I’eau d’irrigation apparait comme un déterminant
amont susceptible d’influencer la composition finale du fruit. Les EUT pu améliorer la
disponibilité¢ de certains éléments nutritifs dans le sol et contribuer au maintien, voire a
I’amélioration, de certains attributs de qualité ; cependant, leur utilisation prolongée peut
¢galement accroitre la conductivité électrique, favoriser 1’accumulation de sodium, de
chlorures, de bore ou d’¢éléments traces, et modifier les équilibres nutritionnels et métaboliques
de la plante. Des études récentes conduites sur des cultures fruitiéres et horticoles ont mis en
évidence des réponses contrastées, allant d’une amélioration de certains parametres de qualité
jusqu’a I’apparition de contraintes liées a la salinité, a la contamination microbiologique ou a

I’augmentation de certains contaminants lorsque le traitement de 1’eau ou le pilotage
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agronomique restent insuffisants (Al-Karablieh et al., 2024 ; Santamaria Ortega et al., 2025 ;
Perulli et al., 2026).

A ces effets sur la qualité agronomique et technologique du fruit s’ajoutent des enjeux
majeurs de sécurité alimentaire. Les synthéses les plus récentes soulignent que les eaux
réutilisées peuvent contenir, a des niveaux variables, des contaminants émergents, des métaux
traces, ainsi que des bactéries résistantes aux antibiotiques ou des genes de résistance, dont le
devenir dans le continuum eau-sol-plante dépend du niveau de traitement, du type de culture,
du mode d’irrigation et des propriétés physicochimiques des contaminants. Méme lorsque les
risques pour le consommateur restent globalement faibles dans les scénarios bien maitrisés, leur
¢valuation demeure essentielle pour les fruits destinés a la consommation directe ou a la
transformation en jus, ou la qualité nutritionnelle doit étre interprétée conjointement avec

I’innocuité du produit final (Yakamercan ef al., 2025 ; Gomes et al., 2026).

Malgré I’intérét croissant pour la réutilisation des eaux usées traitées en agriculture, les
données demeurent encore fragmentaires pour les agrumes, et plus spécifiquement pour la
composition du jus d’orange en conditions méditerranéennes. A notre connaissance, peu
d’études récentes ont abordé de maniere intégrée 1’effet du type d’eau d’irrigation sur les
caractéristiques physicochimiques, la qualité nutritionnelle, les composés bioactifs et les
indicateurs de sécurité chimique du jus d’orange. Or, une telle approche est indispensable pour
déterminer si les avantages hydriques et fertilisants associés aux EUT s’accompagnent d’une
préservation, d’une amélioration ou, au contraire, d’une altération de la qualité alimentaire du
produit fini. Cette question est particulierement importante dans les régions a stress hydrique
élevé, ou la sécurisation de la ressource en eau ne peut étre dissociée de 1’exigence croissante

de qualité et de sécurité des aliments.

2. Objectif

Dans ce contexte, la présente étude vise a comparer des oranges issues d’une irrigation
conventionnelle par eau de puits et d’une irrigation par eaux usées traitées, afin d’évaluer I’effet
du mode d’irrigation sur la qualité physicochimique, nutritionnelle et potentiellement sanitaire
du fruit et du jus. Plus précisément, I’objectif est d’examiner dans quelle mesure 'utilisation
des eaux usées traitées influence les parameétres de qualit¢ du jus d’orange, notamment les
caractéristiques physicochimiques, les constituants d’intérét nutritionnel et bioactif, ainsi que
les éventuels marqueurs de contamination minérale, dans une perspective intégrée de durabilité

agricole et de qualité alimentaire.
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3. Zone d’étude

L’¢étude a été réalisée a partir des effluents traités provenant de la station d’épuration par
lagunage naturel d’Al Merdja, localisée dans la commune de Bouguirat, wilaya de
Mostaganem, au nord-ouest de 1’ Algérie (36°07°N, 0°21’E). Implantée dans un contexte semi-
aride caractérisé par une disponibilité hydrique limitée, une forte irrégularité pluviométrique et
une pression croissante sur les ressources en eau conventionnelles, cette station s’inscrit dans
une dynamique de valorisation des ressources hydriques non conventionnelles. Mise en service
le 13 aout 2012, elle constitue une infrastructure d’intérét régional pour le traitement des eaux
usées et leur réutilisation potentielle en agriculture, en particulier dans les zones ou les besoins
en irrigation sont élevés et ou la sécurisation de I’eau représente un enjeu agronomique et

environnemental majeur.

La station d’Al Merdja présente une capacité nominale de traitement d’environ 18 000
équivalents-habitants, correspondant a la charge organique générée par la population desservie.
Le débit moyen journalier traité est de I’ordre de 2 600 m?/j, ce qui refléte une activité régulicre
et un fonctionnement adapté aux besoins locaux en assainissement. Le procédé¢ de traitement
repose sur un systéme de lagunage naturel, technologie extensive particulierement appropriée
aux conditions climatiques des régions chaudes, en raison de sa simplicité de fonctionnement,

de ses faibles exigences énergétiques et de ses colits d’exploitation relativement réduits.

Le de traitement comprend une succession de bassins fonctionnant en série, assurant
une épuration progressive des effluents. Dans un premier temps, les eaux usées transitent par
des ouvrages de décantation primaire permettant 1’élimination d’une fraction importante des
matieres en suspension et des particules les plus grossieres. Elles sont ensuite dirigées vers des
lagunes facultatives, au sein desquelles se déroulent simultanément des processus biologiques
aérobies en surface et anaérobies dans les couches plus profondes, conduisant a la dégradation
de la matiere organique dissoute et particulaire. Enfin, les lagunes de maturation assurent la
phase finale d’affinage du traitement, en contribuant a la réduction de la charge
microbiologique, a la stabilisation de ’effluent et a ’amélioration de plusieurs parametres

physico-chimiques avant son rejet ou sa valorisation éventuelle a des fins agricoles.

Le fonctionnement de ce systeéme repose sur l’interaction de mécanismes naturels
complémentaires, notamment 1’activité microbienne, la sédimentation gravitaire, 1’action du
rayonnement solaire et la photosynthése algale, qui participent conjointement a 1I’épuration de

I’eau. Dans les environnements semi-arides, ce type de procédé présente un intérét particulier
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en raison de sa robustesse opérationnelle et de son adaptation aux contraintes locales, ce qui en
fait une option pertinente pour la production d’eaux usées traitées potentiellement mobilisables
en irrigation. Ainsi, la station d’Al Merdja constitue un site d’étude particulierement approprié¢
pour évaluer la qualité agronomique, physico-chimique et sanitaire des effluents traités destinés
a une éventuelle réutilisation dans les systémes arboricoles de la région.

Tableau 3.Répartition des systémes d’épuration sur le territoire de la wilaya (DRE de la wilaya
de Mostaganem, 2018).
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LE VOLUME GLOBAL DES EAUX USEES DE LA WILAYA EST DE 110 000 M3/J

STATIONS D’EPURATION EN EXPLOITATION

STATIONS
COMMUNE STATIONS CAPACI VOLU SUPERFICIE A
TE ME ETRE
ETAT
EQ/HAB EPUR IRRICUEE
E
M3/J HE
C
STATION DE Gérée par ’"ONA
LAGUNAGE AIN
36 000 AERE 5200 100 .
AIN NOUISSY NOUISSY ET Depuis le 04.01.2012
BENI YAHI
STATION DE Gérée par ’"ONA
LAGUNAGE DE
18 000 NATUREL 2 600 120 .
BOUGUIRAT BOUGUIRAT Depuis le 18.07.2012
STATION DE Gérée par ’ONA
LAGUNAGE DE
18 000 AERE 2 600 120
MESRA MESRA Depuis le 02.12.2013
STATION DE Gérée par ’TONA
LAGUNAGE DE
18 000 AERE 2 600 100
HADJADJ HADJADIJ Depuis le 18.03.2013

PLUS DE 17 000 M3/JOURS DES EAUX USEES EPUREES VIA LES CINQ STATION DE LAGUNAGE SOIT UN TAUX D’EPURATION DE 16
% DU VOLUME D’EAU REJETES

STATIONS D’EPURATION EN COURS DE REALISATION

STATION
D’EPURATION DE BOUES
35000 5600 220 . .
SIDI LAKHDAR SIDI LAKHDAR ACTIVEES Mise en service Mars
A 2016
MOYENNE
CHARGE
STATION
D’EPURATION DE BOUES
30 000 4300 Mise en service
KHADRA KHADRA ACTIVEES 50
Janvier 2016
A
MOYENNE
CHARGE
LE VOLUME DES EAUX USEES EPURKEES ATTEINDRA LES 26 900 M3/J,
SOIT UN TAUX DE 25 % APRES LA MISE EN SERVICE DES DEUX STEP 1ER
TRIMESTRE 2016
BOUES Travaux en cours
STATION ACTIVEES
MOSTAGANEM D’EPURATION DE 350 000 A 50 000 850 Date mise en service
MOSTAGANEM MOYENNE Juillet2016
CHARGE
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4. Analyses physico-chimiques des eaux de la région de Bouguirat

4.1. Détermination du pH

Le pH des échantillons d’eau a été¢ mesuré par méthode potentiométrique a I’aide d’un
pH-métre préalablement étalonné. Avant chaque mesure, le bécher et 1’¢électrode ont été rincés
a I’eau distillée puis avec une fraction de 1’échantillon afin d’éviter toute contamination
croisée. L’¢lectrode a ensuite été immergée dans 1’échantillon sous agitation douce, et la
valeur du pH a été relevée apres stabilisation de la lecture (Fahmi et al., 2026). Le recours a
un pH-métre calibré pour ce type d’analyse est également rapporté dans d’autres travaux

récents sur les eaux usées (Prajapati et al., 2024).

4.2. Détermination de la demande biologique en oxygene (DBOs)
La demande biologique en oxygene sur cing jours (DBOs) a été déterminée selon le principe de
la consommation de I’oxygéne dissous par les microorganismes au cours de la dégradation de
la matiére organique biodégradable contenue dans 1’échantillon. Les échantillons,
préalablement dilués dans une eau de dilution oxygénée et ensemencée, ont été incubés pendant
cing jours a 20 = 1 °C dans ’obscurité. La DBOs a ensuite été calculée a partir de la différence
entre la teneur initiale et finale en oxygene dissous, en tenant compte du facteur de dilution

(Romanovski et al., 2025 ; Nam et al., 2025).

4.3. Détermination de la demande chimique en oxygene (DCO)

La demande chimique en oxygene (DCO) a été déterminée par oxydation de la matiere
organique en milieu fortement acide en présence de dichromate de potassium. L’échantillon a
¢té soumis a une digestion thermique, puis I’excés de dichromate a ét¢ dosé par titrage a I’aide
d’une solution de sulfate de fer et d’ammonium en présence de ferroine. Cette approche repose
sur la méthode classique au dichromate, toujours largement utilisée pour I’évaluation de la
charge organique oxydable dans les eaux usées (Karimi et al., 2025 ; Setiawati ef al., 2025).
Pour les matrices a forte salinité, I’importance de contrdler les interférences, notamment
chlorures, a également été soulignée (Vyrides & Stuckey, 2009 ; Gutiérrez Gonzélez et al.,

2025).

4.4. Mesure des matiéres en suspension (MES)
Les matieres en suspension (MES) ont été¢ déterminées par méthode gravimétrique apres
filtration d’un volume connu d’échantillon, suivie du séchage du résidu retenu sur le filtre et de
sa pesée. Le filtre a d’abord été séché et pesé afin de déterminer sa masse initiale, puis il a été

utilisé pour la filtration de 1’échantillon homogénéisé. Apres filtration, le filtre a été de nouveau
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séché a 103—-105 °C jusqu’a masse constante, puis repesé. La concentration en MES a été
calculée a partir de la différence de masse rapportée au volume filtré (Brochado et al., 2024 ;

Ghonimy et al., 2025).
5. Analyses microbiologiques des eaux de la région de Bouguirat

L’utilisation agricole d’eaux usées traitées peut constituer une source potentielle de
contamination microbiologique des sols, des cultures irriguées et, indirectement, de la chaine
alimentaire. Dans ce contexte, 1’évaluation microbiologique des eaux analysées est
indispensable pour apprécier leur qualité sanitaire et leur compatibilit¢ avec un usage en
irrigation. Les analyses réalisées ont porté sur le dénombrement des coliformes totaux et des
coliformes fécaux, ainsi que sur la recherche de Salmonella, ces microorganismes étant
largement utilisés comme indicateurs de contamination d’origine fécale et de risque sanitaire
dans les matrices hydriques et les eaux usées traitées. Des travaux récents sur les eaux
résiduaires méditerranéennes et sur la surveillance microbiologique des eaux ont confirmé la
pertinence de ces groupes microbiens pour 1’appréciation de la qualité hygiénique des effluents

destinés a une éventuelle réutilisation agricole (Hassen et al., 2022 ; Reyes et al., 2025).

Le dénombrement des coliformes totaux a été réalisé par la méthode de filtration sur
membrane. Aprés homogénéisation de 1’échantillon, une membrane filtrante stérile a été
déposée aseptiquement sur le support de filtration a I’aide d’une pince stérilisée, puis un volume
de 100 ml d’échantillon a été filtré sous vide. La membrane a ensuite été transférée sur une
gélose sélective TTC—tergitol, puis les boites ont été incubées en position inversée a 37 + 0,5
°C pendant 24 h. A I’issue de I’incubation, les colonies caractéristiques ont été dénombrées.
Cette approche par filtration sur membrane sur milieu sélectif demeure 1’'une des méthodes
culturales les plus utilisées pour la mise en évidence des bactéries indicatrices dans les eaux,
notamment dans les études récentes portant sur la qualité microbiologique des eaux usées et des

eaux environnementales (Hassen et al., 2022 ; Bouimouass et al., 2026).

Une étape de confirmation a ensuite été effectuée a partir d’une colonie typique bien
isolée, prélevée sur la gélose puis ensemencée dans un bouillon VBL. Apres incubation a 35 +
0,5 °C pendant 18 a 24 h, la présence simultanée d’une turbidité¢ du milieu et d’une production
de gaz dans la cloche de Durham a été interprétée comme une réaction positive. Les résultats
ont été exprimés en unités formant colonies par 100 mL (UFC/100 mL). Les colonies typiques
observées sur gélose TTC—tergitol présentaient généralement un aspect vert métallique

couvrant toute la colonie ou limité a son centre, avec parfois une auréole rouge périphérique.
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Cette logique de confirmation culturale reste cohérente avec les approches conventionnelles
utilisées pour sécuriser I’identification présomptive des coliformes dans les matrices hydriques

(Hassen et al., 2022).

Le dénombrement des coliformes fécaux a également été effectué¢ par filtration sur
membrane, selon un protocole similaire, mais avec des conditions d’incubation adaptées a la
sélection des bactéries thermotolérantes. Apres stérilisation des entonnoirs et des supports de
filtration, une membrane stérile a été placée sur le support, puis 100 mL d’échantillon ont été
filtrés sous vide. La membrane a ensuite été¢ déposée sur une gélose TTC—tergitol, et les boites
ont été incubées en position inversée a 44 + 0,5 °C pendant 24 h. Apres incubation, les colonies
caractéristiques ont ét¢ dénombrées. L’utilisation d’une incubation a température élevée pour
cibler les coliformes thermotolérants s’inscrit dans les approches de surveillance
microbiologique appliquées aux eaux usées et aux eaux de surface exposées a une

contamination fécale (Hassen ef al., 2022 ; Murphy et al., 2024).

Pour la confirmation, une colonie bien isolée a ¢été repiquée dans un bouillon de
Schubert. En cas de turbidité accompagnée d’une production de gaz, I’ajout du réactif de
Kovacs a permis de confirmer la réaction. L’apparition d’un anneau rouge en surface a été
considérée comme un résultat positif, tandis que I’absence de coloration caractéristique a été
interprétée comme un résultat négatif. Les résultats ont été exprimés en UFC/100 mL, et les
colonies suspectes se présentaient généralement sous forme de colonies jaunes sur le milieu
utilisé. Cette stratégie de confirmation biochimique reste compatible avec les approches
culturales classiques destinées a renforcer la spécificit¢ de I’identification des coliformes

d’origine fécale dans les eaux (Hassen et al., 2022).

La recherche de Salmonella a été réalisée selon une approche culturale conventionnelle
en deux étapes successives, comprenant une phase d’enrichissement suivie d’un isolement sur
milieu sélectif. Dans un premier temps, | mL de chaque dilution d’eau a été inoculé dans des
tubes contenant un bouillon S.F.B., puis incubé a 37 °C pendant 24 h apres homogénéisation.
Les tubes présentant une turbidité ont été considérés comme positifs et retenus pour I’isolement.
Dans un second temps, un repiquage a été effectué¢ par stries serrées sur gélose Salmonella—
Shigella (S.S.), suivie d’une incubation a 37 °C pendant 24 h. La présence de Salmonella a été
suspectée sur la base de colonies incolores a centre noir, caractéristiques d’une production de
sulfure d’hydrogene. Les résultats ont été exprimés sous forme qualitative : présence ou absence
de Salmonella dans 1’échantillon analysé. Les méthodes culturales avec enrichissement et
isolement sur milieux sélectifs restent les approches de référence les plus largement utilisées
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pour la détection conventionnelle de Salmonella, malgré le développement récent de méthodes

moléculaires plus rapides (Neyaz et al., 2024 ; Liu et al., 2025 ; Ipeleng et al., 2025).

6. Métaux lourds

La teneur en métaux lourds des échantillons d’eau a été déterminée par spectrométrie
de masse a plasma a couplage inductif (ICP-MS) a I’aide d’un appareil Agilent 8000. Cette
technique a été retenue en raison de sa trés grande sensibilité, de ses faibles limites de détection,
de sa large gamme linéaire et de sa capacité a réaliser une analyse multi élémentaire simultanée,
ce qui la rend particulierement adaptée au dosage des €éléments traces métalliques dans les eaux
naturelles, usées et traitées. Des travaux récents confirment que I’ICP-MS constitue aujourd’hui
I’une des approches analytiques les plus performantes pour la surveillance des métaux lourds

dans les matrices aqueuses, notamment pour des éléments tels que Cd, Pb, Ni, Cr, Cu et Zn.

Avant analyse, les échantillons ont été collectés dans des flacons en polyéthylene
préalablement décontaminés, puis conservés a 4 °C jusqu’au dosage. Apres préparation, les
solutions ont été introduites dans le plasma d’argon par nébulisation, ou les ¢léments ont été
ionis€s a haute température, puis séparés selon leur rapport masse/charge avant quantification.
L’étalonnage a été réalisé a 1’aide de solutions standards multi élémentaires, avec emploi de
blancs analytiques, de répétitions et de standards internes afin de corriger les dérives
instrumentales et de limiter les effets de matrice. Lorsque cela est nécessaire, 1’utilisation d’un
mode cellule de collision permet également de réduire les interférences polyatomiques et
d’améliorer ’exactitude de la mesure dans les matrices environnementales complexes. Les
concentrations finales ont été exprimées en pug/L ou en mg/L selon les teneurs mesurées et les

facteurs de dilution appliqués.

7.Analyses statistiques

Les données ont été analysées statistiquement a 1’aide du logiciel R (version 4.5.3). Les
résultats sont exprimés en moyenne + €cart-type, et les comparaisons entre groupes ont été
réalisées par une analyse de variance a un seul facteur (one-way ANOVA), apres vérification
des conditions de normalité et d’homogénéité des variances. Les corrélations entre variables
ont ¢galement ét¢ examinées sous R. Les représentations graphiques ont été réalisées avec

GraphPad Prism (version 11.0.0).
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8. Matériel végétal et échantillonnage

L’expérimentation a été réalisée dans un verger d’orangers (Citrus sinensis (L.) Osbeck),
variété Thomson, situé¢ dans la commune de Bouguirat, wilaya de Mostaganem, Algérie (36°07’
N, 0°21" E). Le site, localisé a environ 25 km du littoral méditerranéen, appartient a une zone a
climat méditerranéen semi-aride, caractérisée par des ¢étés chauds et secs et des hivers
relativement doux. Les températures estivales moyennes varient généralement entre 28 et 35
°C, avec des maxima pouvant dépasser 40 °C lors des épisodes de forte chaleur, tandis que les
températures hivernales se situent le plus souvent entre 12 et 18 °C. La pluviométrie annuelle
est estimée entre 350 et 450 mm, principalement concentrée entre novembre et mars.

L’ensoleillement annuel dépasse 2 800 h, et ’humidité relative moyenne fluctue entre 55 et
75 %.
8.1. Matériel végétal et conduite culturale

Les arbres retenus pour ’étude étaient agés d’environ 10 ans et présentaient une
homogénéité satisfaisante en termes de vigueur, de développement végétatif et de charge
fructifére. Ils étaient conduits en gobelet et soumis a une taille annuelle d’entretien afin de
maintenir un équilibre entre croissance végétative et production, tout en favorisant 1’aération
de la frondaison et la pénétration de la lumiere. La densité de plantation était de 400 arbres/ha,

correspondant a un espacement de 5 m x 5 m.

La fertilisation était appliquée selon les pratiques culturales locales, avec des apports
fractionnés d’azote d’environ 200 kg N/ha/an, complétés par des apports de phosphore et de
potassium estimés respectivement a 60 kg P-Os/ha/an et 180 kg K.O/ha/an. La protection
phytosanitaire reposait sur des traitements préventifs raisonnées, principalement dirigés contre
les pucerons et la mineuse des agrumes, dans 1’objectif de limiter la pression parasitaire sans

recours excessif aux pesticides.
8.2. Modalités d’irrigation
Deux modalités d’irrigation ont été comparées :

o Eaux usées traitées (EUT) : effluents issus de la station de lagunage naturel d’Al

Merdja, acheminés vers les vergers par une canalisation secondaire.

o Eau de puits : eau conventionnelle pompée dans la nappe phréatique locale et utilisée

comme témoin.
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L’irrigation était réalisée par submersion gravitaire au moyen de rigoles, avec deux a trois
apports hebdomadaires durant la période séche. Chaque arbre recevait en moyenne 80 a 100 L
d’eau par apport, soit une dotation hydrique hebdomadaire approximative de 200 a 250 L/arbre,
ajustée selon les conditions climatiques et les besoins de la culture. La durée de chaque
irrigation variait de 1,5 a 2 h, permettant une infiltration estimée entre 40 et 60 cm de

profondeur, correspondant a la zone active d’absorption racinaire.

9. Echantillonnage

L’échantillonnage a été congu de manicre a assurer une représentativité satisfaisante des
fruits récoltés et a limiter au maximum les biais liés a la variabilité intra- et inter-arbres. Cette
approche est essentielle dans les études sur la qualité des agrumes, car la position du fruit dans
la canopée, son exposition lumineuse et son niveau de maturité peuvent influencer plusieurs
parametres physiques et chimiques, notamment la coloration, les solides solubles, 1’acidité et

certains composés de qualité (Serna-Escolano ef al., 2024 ; Devite et al., 2025).
9.1. Sélection des arbres

Pour chaque modalité d’irrigation, quinze arbres ont été sélectionnés aléatoirement a
I’intérieur de la parcelle, en excluant systématiquement les arbres de bordure afin de minimiser
les effets de lisiere. La sélection a été eftectuée a partir d’une grille de coordonnées prédéfinie,
garantissant une répartition homogene des arbres retenus au sein de chaque parcelle
expérimentale. L’exclusion des arbres périphériques et le recours a une sélection aléatoire des
unités expérimentales sont cohérents avec les recommandations méthodologiques récemment
appliquées dans les essais conduits en vergers méditerranéens, ou 1’objectif est de réduire les
interférences liées a I’environnement immédiat et d’améliorer la robustesse des comparaisons

entre traitements (Olmos-Ruiz ef al., 2026).
9.2. Répartition des prélévements sur chaque arbre

Afin de tenir compte de I’hétérogénéité intra-arbre, dix fruits ont été récoltés par arbre
selon un plan d’échantillonnage standardisé. La répartition verticale comprenait trois fruits
prélevés dans la partie supérieure de la canopée, quatre dans la zone médiane et trois dans la
partie inférieure. La répartition horizontale a été organisée sur les quatre quadrants cardinaux
(nord, sud, est et ouest), de maniére a intégrer I’effet potentiel de 1’exposition solaire et du
microclimat sur la qualité des fruits. Enfin, afin de prendre en compte 1’effet du gradient

lumineux au sein de la frondaison, la moiti¢ des fruits a été prélevée en périphérie, sur des zones
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directement exposées a la lumiére, et 1’autre moiti¢ dans des zones plus internes et moins

exposées.

Cette stratégie est scientifiquement justifiée, car plusieurs travaux récents ont montré
que la position du fruit dans la canopée influence significativement des attributs de qualité tels
que la coloration de I’épicarpe, la teneur en solides solubles, 1’acidité et certains parameétres de
maturation. Chez les agrumes, des différences mesurables ont été rapportées selon 1’étage de
canopée et I’orientation des fruits, ce qui rend indispensable une distribution équilibrée des
prélévements pour obtenir un échantillon représentatif de chaque arbre (Serna-Escolano et al.,

2024 ; Gluimiisel ef al., 2025 ; Devite et al., 2025).
9.3. Taille de I’échantillon et répétitions

Le protocole a conduit a la collecte de 150 fruits par modalité et par campagne,
correspondant a 15 arbres x 10 fruits. Dans un premier temps, les fruits de chaque arbre ont été
considérés séparément afin de préserver la structure biologique de I’échantillonnage. Dans un
second temps, ils ont été regroupés en sous-échantillons composites pour les analyses,
aboutissant a trois répétitions biologiques par modalité, chacune constitué¢e de 50 fruits. Cette
organisation visait a concilier robustesse statistique, représentativité biologique et faisabilité

analytique.

Dans les essais sur arbres fruitiers, 1’arbre est généralement considéré comme 1’unité
expérimentale principale, tandis que les fruits individuels prélevés sur un méme arbre
constituent des sous-échantillons. Ce principe permet de limiter les risques de pseudo
réplication et d’interpréter plus rigoureusement les différences observées entre traitements

(Olmos-Ruiz et al., 2026).

10. Standardisation temporelle de I’échantillonnage

Les récoltes ont été effectuées mensuellement entre novembre 2022 et janvier 2023, en
respectant une fenétre de maturité homogene définie a partir de I’indice de couleur de I’écorce
et du rapport entre les solides solubles totaux et 1’acidité titrable (°Brix/acide citrique). Cette
standardisation est importante chez les agrumes, car la maturit¢ commerciale et technologique
est étroitement liée a I’évolution de la couleur externe ainsi qu’au rapport sucres/acides, ce
dernier étant largement utilis¢ comme indicateur de maturité et de qualité organoleptique du

fruit (Villasenor-Aguilar et al., 2024 ; Baviera-Puig et al., 2024 ; Singh et al., 2025).
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Chaque campagne de prélévement a été réalisée dans la méme tranche horaire, entre 8
h et 11 h du matin, afin de réduire les variations liées aux conditions thermiques journaliéres et
aux modifications post-récolte précoces. Une telle standardisation temporelle améliore la
comparabilité entre campagnes et limite la part de variabilit¢ non expérimentale,
particuliérement dans les études portant sur les caractéristiques physicochimiques et la qualité
du jus. Les effets de la date de récolte et du stade de maturité sur les attributs de qualité des
agrumes ont d’ailleurs été mis en évidence dans des travaux récents, confirmant la nécessité de
controler rigoureusement le moment du prélévement (Serna-Escolano ef al., 2024 ; Karaoglan

et al., 2025).

11. Traitement post-récolte

Immédiatement apres la récolte, les fruits ont été manipulés avec des gants stériles en
nitrile a usage unique, puis déposés avec précaution dans des caisses plastiques ajourées de
qualité alimentaire, préalablement nettoyées, désinfectées et séchées. Chaque caisse a été
identifiée par un code alphanumérique intégrant la modalité d’irrigation, la date de prélévement,
le numéro d’arbre et le lot analytique, afin d’assurer une tragabilité compléete des échantillons
depuis la parcelle jusqu’au laboratoire. La charge maximale par caisse a ét¢ limitée a 12—15 kg
afin d’éviter I’écrasement des fruits, les microfissures de 1’épicarpe et 1’¢lévation locale de
température liée au compactage. Le transport a été effectué dans un véhicule climatisé et le
temps total d’acheminement entre la récolte et 1’arrivée au laboratoire n’a pas dépassé 45 a 60
min. Durant cette phase, la température a €t¢ maintenue entre 10 et 15 °C afin de ralentir la
respiration, de réduire les pertes hydriques et de limiter les modifications métaboliques post-
récolte précoces. Ce choix est cohérent avec les observations de Budiarto et al. (2024) et Habibi
et al. (2025), qui ont souligné I’importance du contrdle rapide de la température pour préserver
la qualité physique et biochimique des agrumes. A réception au laboratoire, les fruits ont été
laissés en stabilisation thermique pendant 15 a 20 min dans une salle maintenue a 18-20 °C,
puis soumis a une inspection visuelle individuelle. Seuls les fruits intacts, exempts de blessures
mécaniques, de fissures, de symptomes de déshydratation, de traces de pourriture, d’attaques
parasitaires ou de défauts morphologiques apparents ont été retenus. Les fruits présentant une
coloration hétérogene marquée, une déformation importante, des nécroses ou des signes de
sénescence avancée ont été systématiquement exclus. Aprés cette phase de tri, les lots
conformes ont été répartis aléatoirement entre les différents blocs analytiques. Lorsque la

préparation n’était pas immédiate, les fruits étaient maintenus a 4 = 1 °C pour une durée
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maximale de 12 h avant transformation, afin de limiter les variations post-récolte non

expérimentales.

12. Préparation du jus

Avant extraction, les fruits sélectionnés ont été lavés a 1’eau distillée stérile, puis
désinfectés par immersion rapide dans une solution d’éthanol a 70 % pendant 30 s, avant d’étre
séchés sur papier absorbant stérile sous flux laminaire. Afin de réduire I’hétérogénéité de
préparation, les fruits ont ensuite été laissés a température de laboratoire pendant 20 a 30 min
avant pressage. Le jus a été extrait a I’aide d’un presse-agrume électrique en acier inoxydable
de qualité alimentaire, préalablement désinfecté, puis stérilisé a 121 °C pendant 20 min pour
les piéces démontables, avant ringage a I’eau stérile. Entre deux lots, ’ensemble des surfaces
en contact avec I’échantillon a été soigneusement nettoyé et désinfecté pour éviter les
contaminations croisées. Chaque série d’extraction a été limitée a un maximum de 20 fruits et
réalisée en moins de 10 min par lot afin de réduire 1’échauffement mécanique, 1’incorporation
d’air et I’oxydation des constituants sensibles. Le jus brut a été recueilli dans des béchers
stériles, maintenus sur bain réfrigéré ou manipulés rapidement a température ambiante
controlée de 20 £ 2 °C, puis filtré en trois €tapes successives. Une premiere filtration sur gaze
stérile double pli a permis d’éliminer les fibres grossiéres, suivie d’un passage sur tamis inox
de 200 um afin d’homogénéiser la texture. Pour les analyses microbiologiques, une troisiéme
étape a été réalisée par filtration sous vide sur membrane stérile en PVDF de 0,45 pm. Apres
filtration, le jus a ét¢ homogénéis¢ doucement pendant 30 a 60 s par agitation lente, sans
formation de mousse excessive, puis réparti en aliquotes de 50 ou 100 mL dans des flacons
stériles en verre borosilicaté fermés par des bouchons étanches revétus de téflon. Les flacons
ont été remplis a plus de 95 % de leur volume utile afin de minimiser I’espace de téte et de
limiter 1’exposition a I’oxygene, ce qui est particulierement important pour la conservation de
I’acide ascorbique, des flavanones et des polyphénols. Cette approche est conforme aux
recommandations formulées par Salar et al. (2024), Karki et al. (2024) et Chu et al. (2025) pour
la préparation et la conservation des jus d’agrumes destinés a des analyses physicochimiques et
biochimiques. Les échantillons ont ensuite ét¢ immédiatement placés a 4 £ 1 °C et protégés de
la lumiere par enveloppement dans du papier aluminium. La durée maximale de stockage avant
analyse a été limitée a 24 h pour la vitamine C, les polyphénols totaux et I’activité antioxydante,
a 48 h pour certaines analyses microbiologiques et a 72 h pour les parametres plus stables tels
que le pH, les solides solubles totaux, I’acidité titrable et les minéraux. Avant analyse, les

flacons étaient ramenés a 20 = 2 °C pendant 10 min puis homogénéisés par 5 a 10 retournements
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lents. Les mesures ont été réalisées au minimum en triplicata technique pour chaque répétition

biologique.

13. Méthodes d’analyse

13 .1. Détermination du pH

Le pH du jus d’orange a ét¢ mesuré a 1’aide d’un pH-meétre numérique calibré, ce
parameétre constituant un indicateur essentiel de la qualité physicochimique et de la stabilité des
produits alimentaires acides, notamment des jus d’agrumes. Le pH influence directement
I’équilibre acido-basique, la stabilité microbiologique ainsi que l’efficacité des agents de
conservation (Rahman & Tanver, 2020). Avant chaque série de mesures, 1’appareil a été
¢talonné a I’aide de solutions tampons standards de pH 4,00 et 7,00 a 25 °C. Un volume de 50
ml de jus homogénéisé a été introduit dans un bécher en verre, puis la sonde a été¢ immergée
aprés rincage a ’eau distillée et séchage. La mesure a été enregistrée apres stabilisation du
signal (= 30-60 s). Toutes les déterminations ont été réalisées en triplicata a température
ambiante contrdlée (20 + 2 °C), conformément aux recommandations analytiques récentes

(Zhou et al., 2021).
13.2. Détermination de la matiére séche

La teneur en maticre seéche a été déterminée par dessiccation gravimétrique, méthode de
référence permettant d’évaluer la fraction non aqueuse du jus, indicateur indirect de la
concentration en composés dissous. Une aliquote de 10 g de jus a été pesée avec une balance
analytique (£ 0,001 g) dans un creuset en porcelaine préalablement séché et taré. Les
¢chantillons ont été placés dans une étuve réglée a 105 °C pendant 24 h jusqu’a masse constante,
puis refroidis dans un dessiccateur pendant 30 min avant pesée. La maticre séche a été calculée
par différence de masse et exprimée en g/100 g de jus frais, selon la méthode AFNOR (1985).
Cette approche est largement utilisée pour 1’évaluation des matrices liquides alimentaires et

reste pertinente dans les études récentes sur les jus de fruits (Nielsen, 2024).
13.3. Détermination des matiéres minérales

La teneur en matieres minérales (cendres totales) a été déterminée par incinération
compléte de la maticre organique. Apres dessiccation, les échantillons ont été incinérés dans un
four a moufle a 550 °C pendant 4 h jusqu’a obtention d’un résidu minéral blanc-gris homogene.
Apres refroidissement en dessiccateur, les creusets ont ét€ pesés et la teneur en cendres a été

exprimée en g/100 g de matiere fraiche. Cette méthode permet d’estimer la fraction minérale
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globale du jus, incluant les macro- et micro¢léments, et reste une référence standard dans les

analyses alimentaires (AFNOR, 1985 ; Nielsen, 2024).
13.4. Dosage de la vitamine C

La teneur en vitamine C (acide ascorbique) a été déterminée par titrage iodométrique
basé¢ sur une réaction d’oxydoréduction. Le principe repose sur I’oxydation de I’acide
ascorbique par un exces connu de diiode (I2), suivi du titrage du diiode résiduel par une solution
standard de thiosulfate de sodium (Nantanga ef al., 2021). Un volume de 5 mL de jus filtré a
¢té introduit dans un erlenmeyer, puis 10 mL de solution de diiode ont été ajoutés. Apres
agitation et repos pendant 5 min a ’obscurité, quelques gouttes d’indicateur a I’amidon ont été
ajoutées. Le titrage a été effectué avec une solution de thiosulfate jusqu’a disparition de la

coloration bleue. Les résultats ont ét¢ exprimés en mg d’acide ascorbique/100 mL de jus.
13.5. Dosage des sucres totaux

La teneur en sucres totaux a été déterminée par la méthode colorimétrique phénol—-acide
sulfurique, basée sur la formation de dérivés furfuraliques en milieu acide, réagissant avec le
phénol pour produire un complexe coloré mesurable a 490 nm (Nielsen, 2024 ; Ogura et al.,
2023). Un volume de 1 mL de jus a été mélangé avec 1 mL de phénol a 5 %, puis 5 mL d’acide
sulfurique concentré ont €té ajoutés. Apres chauffage a 100 °C pendant 15 min et incubation a
I’obscurité pendant 30 min, 1’absorbance a ¢ét¢ mesurée a 490 nm a I’aide d’un
spectrophotometre UV-Visible. La quantification a été réalisée a partir d’une courbe
d’étalonnage établie avec du glucose, et les résultats ont été exprimés en g équivalents

glucose/100 mL de jus.
13.6. Dosage des protéines totales

Les protéines totales ont ét¢ quantifiées par la méthode du biuret, fondée sur la formation
d’un complexe violet entre les ions Cu** et les liaisons peptidiques en milieu alcalin (Nielsen,
2024). Le réactif de Gornall a été préparé a partir de sulfate de cuivre, tartrate et hydroxyde de
sodium. Une gamme étalon de BSA (2—-10 mg) a été utilisée pour 1’étalonnage. Les échantillons
ont été incubés pendant 30 min a température ambiante a I’obscurité, puis 1’absorbance a été

mesurée a 540 nm. Les résultats ont été exprimés en mg de protéines/100 ml de jus.
13.7. Dosage des polyphénols totaux

Les polyphénols totaux ont été déterminés par la méthode de Folin—Ciocalteu, basée sur
la réduction des complexes phosphomolybdique et phosphotungstique en milieu alcalin
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(Raposo et al., 2024). Un volume de 1 ml d’extrait a ét¢ mélangé a 5 ml de réactif dilué (1/10),
suivi de 1’ajout de 4 ml de carbonate de sodium (75 g/l). Aprés incubation pendant 60 min a
température ambiante, 1’absorbance a été¢ mesurée a 765 nm. Les résultats ont été exprimés en

mg équivalents acide gallique (EAG)/100 ml de jus.
13.8. Dosage des flavonoides totaux

La teneur en flavonoides totaux a été déterminée par la méthode au chlorure
d’aluminium (AICL), basée sur la formation de complexes colorés avec les flavonoides
(Nielsen, 2024 ; Rogatsky et al., 2025). Un volume de 1 ml d’extrait a été mélangé avec 1 ml
de solution d’AlCls & 2 %, puis incubé 10 min & température ambiante a I’abri de la lumiére.
L’absorbance a ét¢ mesurée a 430 nm. La quantification a été réalisée a partir d’une courbe
d’étalonnage a la rutine, et les résultats ont été exprimés en mg équivalents rutine (ER)/100 ml

de jus.
13 .9. Dosage des lipides totaux

Les lipides totaux ont été extraits par la méthode Soxhlet, basée sur une extraction
continue par solvant organique. L’échantillon a été placé dans une cartouche en cellulose et
soumis a une extraction avec un solvant organique (hexane ou éther de pétrole) pendant 4 h. Le
solvant a ensuite €té¢ éliminé par €évaporation sous vide a 1’aide d’un évaporateur rotatif
(Rotavapor), puis les lipides ont été séchés et pesés. Les résultats ont été exprimés en g/100 g

de matiére fraiche (Zhang et al., 2018).

La teneur en lipides totaux a €été déterminée par extraction continue au Soxhlet, une
méthode gravimétrique classique fondée sur la solubilisation exhaustive des composés
lipidiques dans un solvant organique volatil. Pour chaque analyse, 10 g d’échantillon d’orange
ont été introduits dans une cartouche d’extraction en cellulose. Les ballons d’extraction ont été
préalablement séchés, refroidis en dessiccateur puis pesés avec précision afin d’obtenir leur
masse initiale (P0). Ensuite, 350 mL d’éther de pétrole ont été ajoutés dans chaque ballon, puis
I’appareillage Soxhlet a été monté avec circulation d’eau dans le réfrigérant avant démarrage
de I’extraction. La durée d’extraction a été fixée a environ 4 h, de maniére a assurer un nombre
suffisant de cycles de reflux et une récupération satisfaisante de la fraction lipidique. A I’issue
de I’extraction, les cartouches ont été retirées, le solvant a été €liminé, puis les ballons contenant
I’extrait lipidique ont été séchés, refroidis et pesés de nouveau afin d’obtenir la masse finale
(P1). La teneur en lipides totaux a été calculée selon la formule suivante : Lipides totaux (%) =

[(P1 —PO) / 10] x 100, ou P1 correspond a la masse du ballon contenant 1’extrait et PO a la
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masse du ballon vide. Les résultats ont été exprimés en pourcentage de matiére grasse par
rapport a la mati¢re fraiche. Cette approche reste largement utilisée pour la quantification

gravimétrique des lipides dans les matrices alimentaires (Zhang et al., 2018).
13.10. Détermination de ’activité antioxydante par la méthode DPPH

L’activité antioxydante du jus d’orange a été évaluée par la méthode de pi¢geage du
radical libre DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl), largement utilisée pour estimer la capacité
des extraits a céder un électron et/ou un atome d’hydrogéne. En solution alcoolique, le radical
DPPHe présente une coloration violette intense avec un maximum d’absorbance autour de 517
nm. En présence de composés antioxydants, ce radical est réduit en une forme plus stable, ce
qui entraine une diminution de 1’absorbance proportionnelle au pouvoir antiradicalaire de
I’échantillon (Giilgin & Alwasel, 2023 ; Silva ef al., 2024). Pour I’analyse, 25 uL de jus ont été
introduits dans un tube Eppendorf, puis 975 pL de solution de DPPH ont été ajoutés. Le
mélange a été immédiatement homogénéisé, puis incubé pendant 60 min a température
ambiante, a I’abri de la lumiére. L’absorbance a ensuite été mesurée a 517 nm a 1’aide d’un
spectrophotométre, contre un contrdle négatif préparé dans les mémes conditions en remplagant
’échantillon par de 1’éthanol (Rubab et al., 2022). Le pourcentage d’inhibition du radical DPPH

a été calculé selon I’équation suivante :
PI (%) = [(A0 — A1)/ A0] x 100,
A0 représente 1’absorbance du controle et
A1 celle de I’échantillon apres incubation.
13.11. Détermination de I’indice TBARS

L’oxydation lipidique a été estimée par la détermination des substances réactives a
I’acide thiobarbiturique (TBARS), méthode spectrophotométrique couramment utilisée pour
suivre la formation de produits secondaires de peroxydation, notamment le malondialdéhyde
(MDA). Le principe du test repose sur la réaction entre le MDA et 1’acide thiobarbiturique
(TBA), conduisant a la formation d’un adduit coloré rose mesurable a 532 nm. Il est cependant
admis que le TBA peut également réagir avec d’autres dérivés carbonylés issus de 1’oxydation
lipidique, de sorte que les résultats correspondent plus globalement a des substances réactives
au TBA, généralement exprimées en €quivalents MDA (Abeyrathne et al., 2021 ; Ribourg-
Birault & Meynier, 2024). Dans ce protocole, 2,0 mL de jus d’orange ont ét¢ mélangés a 16,0
mL de solution de TCA a 5 % (m/v), avec ajout optionnel de 100 pL d’acide ascorbique, puis
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homogénéisés a 1’aide d’un Ultra-Turrax avant filtration. Ensuite, 2,0 mL du filtrat ont été
mélangés a 2,0 mL de solution de TBA dans des tubes fermés, puis incubés au bain-marie a 70
°C pendant 30 min. Apres refroidissement rapide, 1’absorbance a été mesurée a 532 nm contre
un blanc approprié. Les résultats ont été¢ exprimés en mg équivalents MDA -kg™!, soit a partir
d’une courbe d’étalonnage, soit en utilisant le coefficient d’extinction molaire de 1’adduit TBA-
MDA, conformément aux approches méthodologiques récentes (Ribourg-Birault & Meynier,

2024 ; Shafiq et al., 2020).

14. Analyses microbiologiques du jus d’orange

L’¢évaluation microbiologique du jus d’orange a été réalisée afin d’apprécier a la fois sa
qualité hygiénique et sa stabilité microbiologique. Dans les jus d’agrumes, la faible valeur de
pH limite une partie de la flore bactérienne banale, mais n’exclut ni la survie de
microorganismes pathogénes acidotolérants, ni le développement de levures et moisissures, qui
représentent les principaux agents d’altération de ces matrices. En conséquence, 1’analyse a
porté sur le dénombrement de la flore aérobie mésophile totale, des coliformes totaux et
thermotolérants, des levures et moisissures, ainsi que sur la recherche de Sa/monella spp., ces
parametres €tant couramment retenus pour juger la qualité microbiologique des jus frais ou peu
transformés (Neggazi ef al., 2024 ; Guimaraes et al., 2025 ; Margalho et al., 2025 ; Bainotti et
al., 2025).

14.1. Préparation des dilutions décimales

Le jus d’orange a été considéré comme la suspension mére. Aprés homogénéisation
préalable de 1’échantillon, des dilutions décimales successives ont été préparées aseptiquement
en transférant 1 mL de jus dans 9 mL de diluant stérile TSE, afin d’obtenir les dilutions 107,
1072 et 1073, Chaque transfert a été réalisé a 1’aide de matériel stérile neuf, de fagon a éviter
toute contamination croisée et a garantir la fiabilit¢ du dénombrement. Cette étape conditionne
la précision analytique, puisqu’elle permet d’obtenir des charges microbiennes compatibles
avec les plages de lecture retenues pour les différents milieux de culture (Organisation

internationale de normalisation, 2024).
14.2. Recherche et dénombrement des germes aérobies mésophiles totaux

Le dénombrement des germes aérobies mésophiles totaux a été réalisé par
ensemencement en profondeur. A partir des dilutions décimales appropriées, 1 ml de chaque

dilution a été transféré aseptiquement dans des boites de Pétri stériles préalablement identifiées,
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puis environ 15 a 20 ml de gélose TGEA fondue et tempérée a 45 °C ont été ajoutés. Apres
homogénéisation par mouvements circulaires doux en forme de « 8 », les boites ont ét¢ laissées
a solidifier a température ambiante puis incubées en position inversée a 30 °C pendant 72 h.
Apres incubation, seules les boites présentant un nombre interprétable de colonies ont été
retenues pour le calcul, et les résultats ont été exprimés en unités formant colonies par millilitre
de jus (UFC/ml), apres prise en compte du facteur de dilution. Le dénombrement de cette flore
constitue un indicateur global de la charge microbienne viable et de 1’hygiéne générale de
préparation du produit (Organisation internationale de normalisation, 2024 ; Neggazi et al.,

2024).
14.3. Recherche et dénombrement des coliformes totaux et thermotolérants

Le dénombrement des coliformes a été effectué par ensemencement en profondeur sur
gélose VRBL (gélose lactosée biliée au cristal violet et au rouge neutre), a partir des dilutions
décimales appropriées. Un volume de 1 mL de chaque dilution a été déposé aseptiquement dans
des boites de Pétri stériles, puis environ 15 a 20 mL de milieu fondu maintenu a 45 + 1 °C ont
été ajoutés. Aprés homogénéisation et solidification, une premiére série de boites a été incubée
a 37 °C pendant 24 a 48 h pour le dénombrement des coliformes totaux, tandis qu’une seconde
série a été incubée a 44 °C pendant 24 a 48 h pour I’estimation des coliformes thermotolérants.
Les colonies typiques, de coloration rouge violacé, parfois entourées d’un halo de précipitation
biliaire, ont été retenues pour le comptage. Les résultats ont été¢ exprimés en UFC/mL apres
correction par le facteur de dilution. La présence de coliformes totaux renseigne sur I’hygiene
générale du procédé, alors que les coliformes thermotolérants constituent un indicateur plus
spécifique d’une contamination d’origine fécale ou d’un défaut marqué de maitrise sanitaire
lors de la manipulation du jus (Organisation internationale de normalisation, 2024 ; Neggazi et

al., 2024 ; Guimaraes et al., 2025).
14.4. Recherche et dénombrement des levures et moisissures

Le dénombrement des levures et moisissures a été réalis€ sur gélose Sabouraud
additionnée de chloramphénicol. Ce groupe microbien a été particuliérement ciblé en raison de
sa forte implication dans I’altération des jus d’orange, ou les levures et les moisissures
acidotolérantes représentent les flores d’altération dominantes. A partir des dilutions décimales
appropriées, 1 ml de chaque dilution a ¢été introduit aseptiquement dans des boites de Pétri
stériles, puis mélangé a 20 ml de milieu fondu tempéré a 45 °C. Aprés homogénéisation, les

boites ont été laissées a solidifier puis incubées a 25 °C pendant 3 a 5 jours. A I’issue de
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I’incubation, les colonies ont été dénombrées sur les boites exploitables, puis les résultats ont
été exprimés en UFC/ml apres application du facteur de dilution. Le suivi de cette flore est
particulierement pertinent dans les jus d’agrumes, car elle conditionne directement la stabilité
commerciale, la durée de conservation et ’apparition d’altérations sensorielles indésirables
(Margalho et al., 2025 ; Dippong et al., 2025 ; Organisation internationale de normalisation,

2024).
14.5. Recherche et identification de Salmonella spp.

La recherche de Salmonella spp. a été conduite selon une approche qualitative en trois
étapes comprenant un pré-enrichissement non sélectif, un enrichissement sélectif, puis un
isolement sur milieu gélosé sélectif. Pour le pré-enrichissement, 25 mL de jus d’orange ont été
transférés dans 225 mL d’eau peptonée tamponnée, puis incubés a 37 °C pendant 18 a 24 h.
Une aliquote du pré-enrichissement a ensuite ¢ét¢ ensemencée dans un bouillon
d’enrichissement sélectif a base de sélénite-cystine, puis incubée a 37 °C pendant 18 a 24 h.
Apres enrichissement, I’isolement a été réalis¢ par stries de surface sur gélose Hektoen, suivies
d’une incubation a 37 °C pendant 24 h. Les colonies suspectes de Salmonella spp., apparaissant
généralement bleu verdatre a centre noir en raison de la production de H-S, ont été considérées
comme présomptives et soumises, si nécessaire, a des étapes complémentaires de confirmation.
La recherche de Salmonella demeure indispensable dans les jus peu transformés, car I’acidité
du milieu n’empéche pas totalement la survie de souches acidotolérantes, en particulier lorsque
les microorganismes ont subi une adaptation préalable au stress acide (Neggazi ef al., 2024 ;

Bainotti et al., 2025).

Expression des résultats Pour I’ensemble des analyses quantitatives, les résultats ont été
exprimés en UFC/mL de jus. Le calcul a été effectué a partir des boites présentant un nombre
de colonies interprétable, en tenant compte de 1’inverse de la dilution correspondante. Lorsque
plusieurs dilutions étaient exploitables, la valeur finale retenue correspondait a la moyenne
arithmétique des dénombrements obtenus. L’interprétation des résultats a été réalisée
conformément aux principes généraux de calcul et de lecture admis en microbiologie

alimentaire (Organisation internationale de normalisation, 2024).
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II1. Résultats et discussion

1. Analyses physico-chimiques de I’eau de la région de Bouguirat

1. pH

Le pH est un parametre central dans I’évaluation de la qualité des eaux, car il influence
les équilibres chimiques, 1’activité microbienne, la solubilité de nombreux éléments minéraux
ainsi que la mobilité de certains contaminants. Dans le contexte de la réutilisation agricole des
eaux usées traitées, ce paramétre est particulierement important, puisqu’un pH trop acide ou
trop alcalin peut affecter la disponibilité des nutriments, modifier le comportement des ¢léments
traces dans le sol et, a terme, altérer la compatibilité de I’eau avec I’irrigation. Les travaux
récents sur la réutilisation des eaux usées en agriculture soulignent ainsi que le pH doit étre
interprété comme un indicateur de stabilité chimique, mais toujours en relation avec la salinité,
la charge organique et la composition minérale globale de I’effluent (Christou et al., 2024 ;

Ofori et al., 2024 ; Ofori et al., 2025).

Les résultats obtenus montrent que les valeurs du pH varient entre 7,11 pour I’eau usée
traitée et 7,93 pour I’eau du puits. Ces valeurs traduisent un caractére neutre a Iégérement alcalin
des eaux analysées. Cette plage de variation reste modérée et suggere une relative stabilité
physico-chimique des deux ressources hydriques. Le pH observé pour I’eau usée traitée, tres
proche de la neutralité, constitue un ¢lément favorable dans la perspective d’une réutilisation
agricole, car les effluents présentant un pH voisin de 7 sont généralement considérés comme
mieux adaptés aux usages d’irrigation que des eaux fortement acides ou fortement alcalines.
Des études récentes sur les eaux usées traitées et leur utilisation en agriculture ont rapporté des
profils de pH comparables, généralement situés dans une gamme neutre a légérement alcaline,
compatible avec de nombreux usages agronomiques sous réserve du controle simultané des
autres parametres de qualité (Muscarella et al., 2024 ; Hajjar et al., 2025 ; Benlemlih et al.,
2025).

La valeur plus élevée enregistrée pour I’eau du puits (7,93) traduit une légere alcalinité,
probablement liée a la composition géochimique naturelle de la nappe, notamment a la présence
de bicarbonates, de carbonates ou d’autres sels dissous. Toutefois, cette valeur demeure dans
une zone généralement acceptable pour les usages agricoles et ne traduit pas, a elle seule, une
contrainte majeure. La différence observée entre 1’eau du puits et I’eau usée traitée reste

relativement faible, ce qui suggere que le traitement appliqué n’a pas induit de dérive marquée
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du pH. Cette observation est cohérente avec des travaux récents montrant que, dans de
nombreux systémes de réutilisation, le pH des effluents traités et des sols irrigués reste
relativement stable, méme lorsque d’autres paramétres comme la conductivité électrique ou

certains ions dissous évoluent davantage (Benlemlih et al., 2025 ; Perulli et al., 2026).

7.93 = 0.11

7.1 £ 0.24

Eau du puits Eau usée traitée

Figure 1.variation de pH des eaux
2. Matiéres en suspension (MES)

La Figure 2 montre que la concentration en matiéres en suspension (MES) est plus
¢levée dans les eaux usées traitées (30.66 mg/l) que dans 1’eau de puits (22.33 mg/l). Cette
différence indique que, malgré le traitement appliqué, 1’effluent épuré conserve une fraction
particulaire résiduelle non négligeable. Les MES constituent un indicateur majeur de la qualité
des eaux usées traitées, car elles reflétent a la fois I’efficacité des étapes de clarification et la
présence de particules susceptibles d’altérer les performances d’usage de 1’eau, notamment en
irrigation. Dans les systémes de réutilisation agricole, des teneurs élevées en MES sont
généralement associées a une épuration incompléte des solides fins, de la matiére organique
particulaire ou des flocs biologiques résiduels, ce qui peut réduire la qualité opérationnelle de

I’effluent (Christou et al., 2024 ; Obijianya et al., 2025).

Sur le plan réglementaire, la valeur mesurée dans les eaux usées traitées (30,66 mg/l)
apparait trés proche, mais légérement supérieure, a la limite de 30 mg/L fixée par la

réglementation algérienne pour la réutilisation des eaux usées épurées en irrigation. Ce léger
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dépassement ne traduit pas nécessairement une défaillance majeure du systéme de traitement,
mais il suggere que la qualité particulaire de I’effluent demeure a la limite de conformité et
mérite, de ce fait, une attention particuliére. Une telle situation peut résulter d’une efficacité
partielle de la décantation ou d’une variabilité de fonctionnement de la station, notamment sous
I’effet de fluctuations de charge hydraulique, de charge organique ou des conditions
d’exploitation. Plusieurs travaux récents ont d’ailleurs montré que la teneur finale en MES des
effluents traités reste fortement dépendante de la stabilité opérationnelle du procédé et du niveau
réel d’affinage atteint avant réutilisation (Moussaoui et al., 2023 ; Hajjar et al., 2025 ; Mounira

et al., 2025).

La comparaison avec I’eau de puits met également en évidence que I’eau usée traitée
demeure plus chargée en particules que 1’eau souterraine, ce qui est cohérent avec la nature des
effluents résiduaires, méme apres épuration. Cette observation n’exclut pas leur valorisation
agricole, mais elle indique clairement que 1’eau traitée ne présente pas le méme degré de
limpidité qu’une ressource conventionnelle. D’un point de vue pratique, cette caractéristique
reveét une importance particuliere dans les systémes d’irrigation localisée, notamment en goutte-
a-goutte, ou les MES représentent 1’un des principaux facteurs de colmatage des filtres, des
conduites et des goutteurs. Les études récentes confirment que les particules en suspension,
surtout lorsqu’elles interagissent avec des biofilms microbiens ou des dépots minéraux, peuvent
réduire I'uniformité de distribution de 1’eau et accroitre les besoins de maintenance des

installations d’irrigation (Duran-Ros ef al., 2024 ; Wang et al., 2025 ; Cordeiro et al., 2025).

Dans I’ensemble, les résultats obtenus suggerent que les eaux usées traitées €tudiées
présentent un niveau de MES globalement modéré, mais techniquement sensible, en raison de
leur position immédiate au voisinage du seuil réglementaire. Ainsi, méme si leur utilisation
agricole reste envisageable, elle devrait s’accompagner d’un suivi régulier de la charge
particulaire et, en cas d’irrigation localisée, de la mise en place d’une filtration adaptée afin de
limiter les risques de colmatage. L’interprétation de ce paramétre doit néanmoins rester intégrée
a celle des autres indicateurs de qualité, notamment la DCO, la DBOs, la salinité et la qualité
microbiologique, qui conditionnent ensemble 1’aptitude réelle de I’effluent a une réutilisation

agricole durable (Ofori et al., 2024 ; Christou et al., 2024).
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Figure 2.Variation des concentrations en mati¢res en suspension (MES) dans 1’eau usée
traitée et 1’eau de puits de la région de Bouguirat.

3. Demande biochimique en oxygéne (DBOs)

Les résultats de la DBOs présentés a la Figure 3 montrent une valeur de 30,33 mg O/1,
pour les eaux usées traitées (EUT), contre 20,22 mg O-/1 pour I’eau de puits, soit un écart de
10,11 mg O2/1. Exprimée autrement, la DBOs des EUT est environ 50 % plus élevée que celle
de I’eau de puits, ce qui confirme la persistance d’une fraction organique biodégradable
résiduelle apres traitement. Cette valeur indique donc que, malgré 1’épuration, 1’effluent
conserve encore une charge organique non négligeable, traduisant une stabilisation organique
partielle plutdt que compléte. Dans le contexte de la réutilisation agricole, la DBOs demeure un
indicateur central pour apprécier le niveau d’affinage biologique des eaux usées traitées et leur
stabilité avant usage en irrigation (Christou et al., 2024 ; Alayande et al., 2024 ; Hajjar et al.,
2025).

Sur le plan réglementaire, la valeur mesurée dans les EUT (30,33 mg O-/1) se situe 0,33
mg/l au-dessus de la limite algérienne de 30 mg/l pour la réutilisation en irrigation. Ce
dépassement est faible en valeur absolue, mais il reste important sur le plan réglementaire, car
il place I’effluent dans une zone limite de conformité. En d’autres termes, la qualité organique
de I’eau traitée est trés proche du seuil admissible, mais elle ne peut pas €tre considérée comme
strictement conforme sur la seule base de cette mesure. Cette situation suggere que 1’effluent

pourrait &tre valorisé avec prudence, a condition d’assurer un suivi régulier afin de vérifier que
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cette l1égere dérive ne soit pas récurrente et qu’elle ne refléte pas une instabilité du procédé de
traitement. Les approches récentes de réutilisation des eaux usées insistent justement sur le fait
que P’aptitude a I’irrigation doit étre évaluée non seulement a partir d’une mesure ponctuelle,
mais aussi selon la stabilité temporelle de la qualité de I’effluent (Christou et al., 2024 ; Di

Marcantonio et al., 2025 ; Borsacchi et al., 2026).

La comparaison avec 1’eau de puits montre également que les EUT restées plus chargées
en matiere organique biodégradable qu’une ressource conventionnelle. Ainsi, méme si la
différence entre les deux eaux n’est pas extrémement ¢élevée en termes absolus, elle reste
suffisamment marquée pour indiquer que ’effluent traité n’a pas atteint le méme niveau de
qualité organique qu’une eau souterraine. Dans I’ensemble, ces résultats montrent que les EUT
de la station de Bouguirat présentés une qualité organique proche du niveau acceptable, mais
encore fragile, ce qui justifie une interprétation conjointe avec les autres parametres, notamment
la DCO, les MES, la salinité et la qualité microbiologique, avant de conclure a une réutilisation

agricole durable (Christou et al., 2024 ; Al-Karablieh ef al., 2025 ; Rezzoug, 2025).
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Figure 3.Variation de la demande biochimique en oxygene sur cinq jours (DBOs) dans 1’eau
usée traitée et 1’eau de puits de la station de Bouguirat
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4. Demande chimique en oxygene (DCO)

Les résultats de la DCO présentés a la Figure 4 montrent une valeur de 80,45 mg O-/1
pour les eaux usées traitées (EUT), contre 40,98 mg O-/1 pour I’eau de puits. Ainsi, la DCO des
EUT est supérieure de 39,47 mg O-/1, soit presque 1,96 fois celle de 1’eau de puits. Cette
différence confirme la persistance, dans I’effluent traité, d’une fraction résiduelle de matiéres
oxydables, incluant a la fois des composés organiques biodégradables, des fractions plus
réfractaires et, éventuellement, certaines substances minérales oxydables. Dans le contexte de
la réutilisation agricole, la DCO reste un indicateur central de la charge oxydable globale et de
la qualité finale de I’effluent, en complément de la DBOs, de MES et des parameétres

microbiologiques (Christou et al., 2024 ; Ofori et al., 2024 ; Chae et al., 2026).

La valeur mesurée dans les EUT (80,45 mg O2/1) indique donc que I’effluent demeure
encore modérément chargé aprés traitement. Elle traduit une réduction réelle de la pollution
oxydable, mais aussi un affinage encore incomplet de la qualité de I’eau. Ce profil reste cohérent
avec les observations récentes rapportées pour des effluents destinés a la réutilisation, ou la
DCO finale varie sensiblement selon la stabilité opérationnelle de la station, le niveau de
traitement atteint et les fluctuations de charge entrante. Par exemple, Sabbahi ef al. (2025) ont
rapporté, pour des eaux usées traitées destinées a I’irrigation, des valeurs de DCO comprises
entre 63 et 440 mg O-/1, montrant que la valeur observée ici se situe dans une gamme modérée,

mais qui exige néanmoins une vigilance technique.

Sur le plan réglementaire, la limite algérienne admissible pour la DCO en irrigation est
fixée a 90 mg/l. La valeur obtenue dans les EUT est donc inférieure de 9.55 mg/L a ce seuil et
représente environ 89.4 % de la limite réglementaire. L’effluent peut ainsi étre considéré comme
conforme vis-a-vis de ce paramétre, mais cette conformité reste proche de la limite, ce qui
suggere une qualité acceptable sans marge de sécurité importante. En pratique, une telle
situation justifie un suivi régulier de la DCO, car toute baisse de performance du traitement
pourrait rapidement conduire a un dépassement. Les travaux récents sur la réutilisation agricole
des eaux usées insistent justement sur le fait qu’une conformité ponctuelle doit étre interprétée
avec prudence et replacée dans une logique de controle multicritére et de stabilité temporelle

de I’effluent (Christou et al., 2024; Hajjar et al., 2025; Jodar-Abellan et al., 2026).

Dans I’ensemble, ces résultats montrent que les eaux usées traitées de la station de
Bouguirat présentent une DCO compatible avec une réutilisation agricole potentielle, mais

encore suffisamment élevée pour exiger une interprétation prudente. L’aptitude réelle de cet
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effluent a I’irrigation ne peut donc étre confirmée qu’en association avec les autres parametres
de qualité¢, notamment la DBOs, les MES, la conductivité ¢électrique et la qualité
microbiologique, conformément aux approches actuelles de gestion stire de la réutilisation des

eaux usées (Ofori et al., 2024 ; Chae et al., 2026)
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Figure 4.Variation de la demande chimique en oxygene (DCO) dans I’eau usée traitée et I’eau
de puits de la station de Bouguirat.

5.Teneurs en métaux lourds

Les résultats obtenus montrent que le cadmium (Cd) constitue 1’élément le plus
préoccupant dans les eaux usées traitées de Bouguirat. Sa concentration (0,176 mg/L) dépasse
nettement la limite réglementaire fixée pour I’irrigation (0,05 mg/L), indiquant une non-
conformité claire de 1’effluent pour ce parameétre. Ce résultat est particulierement important, car
le Cd est un métal non essentiel, reconnu pour sa forte mobilité dans le systéme sol-plante, sa
capacité de bioaccumulation et ses effets toxiques potentiels sur les cultures, les sols et la santé
humaine en cas d’exposition prolongée (Madjar et al., 2025 ; Chiutula et al., 2025 ; Kaur et al.,
2025).

A I’inverse, les concentrations en cuivre (Cu) (1,466 mg/L) et en zinc (Zn) (3,306 mg/L)
restent inférieures aux limites réglementaires respectives (5 mg/L et 10 mg/L), traduisant une
conformité apparente pour ces deux ¢léments. Néanmoins, bien que Cu et Zn soient des

oligoéléments essentiels a faibles teneurs, leur accumulation progressive dans les sols irrigués
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peut devenir problématique a long terme, en particulier sous irrigation répétée par des eaux

usées traitées (Merdy et al., 2024 ; Wiggenhauser et al., 2024).

Les teneurs mesurées en chrome (Cr) (0,0012 mg/1), nickel (Ni) (0,08 mg/l), plomb
(Pb) (0,9 mg/1) et arsenic (As) (0,001 mg/l) demeurent également inférieures aux seuils
réglementaires, ce qui suggere une qualité satisfaisante de I’effluent vis-a-vis de ces éléments.
Toutefois, leur conformité ponctuelle ne doit pas exclure un risque d’accumulation a long
terme, notamment dans les sols et certaines cultures sensibles, comme le soulignent plusieurs
travaux récents sur la réutilisation des eaux usées en irrigation (Akhtar et al., 2025 ; Ramos

Romero et al., 2026).

Dans I’ensemble, le profil métallique des eaux usées traitées de Bouguirat révele donc
une conformité partielle : la majorité des métaux analysés respectent les seuils réglementaires,
mais la non-conformité du Cd constitue un facteur limitant majeur pour une réutilisation
agricole durable. Ces résultats montrent ainsi que I’aptitude de cet effluent a I’irrigation doit
étre appréciée avec prudence, en privilégiant un suivi régulier des métaux dans ’eau, les sols
et les cultures, conformément aux approches récentes de gestion intégrée du risque lié a la

réutilisation des eaux usées traitées (Ofori et al., 2024 ; Hayat ef al., 2025).

Tableau 4.dosage des métaux lourds dans 1’eau usée traitée de la station de Bouguirat.

Métaux lourds Concentration dans Limites recommandées pour les Statut
les EUT (mg/L) EUT destinées a I’irrigation (mg/L)
Cd 0,1760 0,05 Non conforme
Cu 1.,4660 5,00 Conforme
Zn 3,3060 10,00 Conforme
Cr 0,0012 0,10 Conforme
Ni 0,0800 0,20 Conforme
Pb 0,9000 5,00 Conforme
As 0,0010 0,10 Conforme

6. Analyses microbiologiques
résultats microbiologiques mettent en évidence une différence marquée entre 1’eau
de puits et I’eau usée traitée (EUT). Le dénombrement des coliformes fécaux atteint

1100 UFC/100 mL dans les EUT, contre 30 UFC/100 mL dans I’eau de puits, ce qui
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traduit une contamination fécale résiduelle importante de I’effluent traité. Les
coliformes fécaux, et plus particulierement Escherichia coli, sont largement reconnus
comme des indicateurs fiables de pollution d’origine fécale et de risque sanitaire dans
les eaux destinées a I’irrigation. Leur persistance apres traitement suggere donc une
épuration microbiologique incompléte et un maintien d’un risque de contamination des
sols, des cultures et, indirectement, des consommateurs (Volf et al., 2025 ; Gichuki et

al., 2025 ; Pal et al., 2026).

La valeur observée dans les EUT indiqués ainsi que, malgré le traitement appliqué,
I’effluent conserve une charge microbienne suffisamment élevée pour justifier une vigilance
sanitaire accrue, en particulier en cas d’irrigation de cultures maraichéres ou de produits
consommes crus. Plusieurs études récentes ont montré que des teneurs élevées en bactéries
indicatrices dans les eaux réutilisées augmentent le risque de contamination des surfaces
végétales et de transfert microbien dans le systéme sol—plante, avec une intensité variable selon
le mode d’irrigation, le type de culture et les conditions d’exposition (Gichuki ef al., 2025 ; Pal

et al., 2026).

A Tinverse, I’absence de Salmonella spp.,., de Shigella spp. Constitue un résultat
relativement favorable. Elle peut traduire soit une ¢élimination efficace de ces agents au cours
du traitement, soit une présence a des concentrations inférieures au seuil de détection de la
méthode utilisée. Toutefois, I’absence ponctuelle de ces microorganismes ne suffit pas a elle
seule a conclure a une innocuité microbiologique complete, car la persistance de coliformes
fécaux a un niveau ¢élevé demeure le principal signal d’alerte sanitaire. Les approches récentes
de surveillance microbiologique recommandent ainsi d’interpréter I’absence de pathogenes
spécifiques en association avec les bactéries indicatrices de contamination fécale (Volf ef al.,

2025 ; Ghernaout et al., 2024).

Tableau 5.Qualité microbiologique de 1’eau de puits et de 1’eau usée traitée de Bouguirat

Microorganismes recherchés Eau de puits Eau usée traitée
Coliformes fécaux (UFC/100 mL) 30 1100
Salmonella spp. Absence Absence
Shigella spp. Absence Absence
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Dans I’ensemble, ces résultats montrent que la qualité microbiologique des eaux usées
traitées de Bouguirat reste partiellement satisfaisante : I’absence des principaux pathogénes
recherchés est encourageante, mais la forte teneur en coliformes fécaux indique que 1’effluent
ne peut étre considéré comme pleinement sécurisé sans mesures complémentaires de controle.
En conséquence, toute réutilisation agricole de cette eau devrait étre accompagnée d’un suivi
microbiologique régulier, d’un choix raisonné des cultures et d’une gestion adaptée du risque
sanitaire, conformément aux recommandations récentes sur la réutilisation siire des eaux usées

traitées en agriculture (Gichuki et al., 2025 ; Pal et al., 2026).

Analyse de jus d’orange

1. Mesure du pH du jus

Les valeurs de pH mesurées pour les jus d’orange ont été de 3,73 pour le traitement
irrigué par les eaux usées traitées (EUT) et de 3,70 pour le traitement irrigué par I’eau de puits,
soit un écart absolu de 0,03 unité de pH. Cette différence reste faible et traduit une acidité
globalement comparable entre les deux lots. En I’absence d’indicateurs de dispersion associés
aux mesures, il est plus rigoureux de conclure a une proximité des valeurs de pH qu’a une

différence réellement démontrée entre les deux traitements.

Le pH constitue un parametre majeur de la qualité physicochimique des jus d’agrumes,
car il refléte I’intensité de 1’acidité active du milieu, influence la perception sensorielle de la
saveur acide et participe a la stabilit¢ globale du produit. Chez les agrumes, 1’acidité est
principalement liée a la présence d’acides organiques, en particulier I’acide citrique, tandis que
I’acide malique et I’acide quinique figurent également parmi les constituants majeurs impliqués
dans la qualité gustative du fruit et du jus (Wu et al., 2024 ; Guo et al., 2025). Ces composés
jouent un rdle central dans 1’équilibre sucre/acide, considéré comme 1’un des déterminants

essentiels de I’acceptabilité sensorielle des agrumes.

Les valeurs observées dans la présente étude sont cohérentes avec celles rapportées pour
des jus d’orange frais dans la littérature récente. Abadias et al. (2024) ont notamment rapporté
un pH initial de 3,69 pour un jus d’orange frais, valeur trés proche de celles enregistrées ici. De
méme, des travaux récents sur des jus d’orange faiblement transformés ont montré que le pH
demeure généralement stable apres des traitements doux de stabilisation, ce qui confirme la
relative robustesse de 1’équilibre acido-basique de cette matrice (Abadias et al., 2024 ; Chu et

al., 2025).

75



Sur le plan agronomique, la proximité des valeurs mesurées suggere que, dans les
conditions de cette expérimentation, le mode d’irrigation n’a pas modifi¢ de maniére marquée
I’acidité active du jus. Autrement dit, I’irrigation par EUT n’a pas induit de dérive notable du
pH final, ce qui est un résultat important, car la conservation des caractéristiques acides du jus
traduit une certaine stabilité de sa qualité technologique et sensorielle. Toutefois, le pH seul ne
permet pas de décrire enti¢rement le statut acide du produit ; une interprétation plus approfondie
devrait idéalement étre complétée par I’acidité titrable et par le dosage individuel des principaux

acides organiques.

D’un point de vue microbiologique, un pH voisin de 3,7 constitue une barriére
intrinséque défavorable au développement d’une large partie de la flore bactérienne d’altération
et de nombreux microorganismes pathogenes. Néanmoins, cette acidité ne doit pas étre
interprétée comme une garantie absolue d’innocuité, car des bactéries acidotolérantes ou
préalablement acid-adaptées, telles que Salmonella Enteritidis et Escherichia coli O157 :H7,
peuvent survivre dans le jus d’orange malgré son faible pH. Ainsi, les valeurs observées dans
cette étude doivent étre considérées comme favorables a la stabilité microbiologique, sans pour
autant remplacer ’application de bonnes pratiques d’hygi¢ne et de transformation (Bainotti et

al., 2025).

EUT Puits

Figure 5.Variation du pH du jus d’orange en fonction du mode d’irrigation
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2. Détermination de la matiére séche

La matiére séche correspond a la fraction du produit qui subsiste aprés ¢limination de
I’eau et constitue, de ce fait, un indicateur intégrateur de 1’état hydrique, de la concentration
relative en constituants solides et du comportement technologique du matériau végétal. Dans
les matrices citrus, ce parameétre est particulierement pertinent, car les oranges fraiches sont
naturellement trés riches en eau, avec une teneur d’environ 86 %, tandis que les écorces
présentent généralement une humidité un peu plus faible, de ordre de 70 a 78 %, ce qui
implique, en théorie, une proportion de matiere seche plus élevée dans les tissus corticaux que
dans la pulpe. Ainsi, la matiére séche ne doit pas étre interprétée uniquement comme 1’inverse
de ’humidité, mais aussi comme un reflet indirect de I’organisation tissulaire et de la répartition

des solides structuraux et solubles dans le fruit (Tan et al., 2025).

Les résultats obtenus montrent que, pour les échantillons sans écorce, les oranges
irriguées par 1’eau de puits présentent une teneur en maticre séche plus élevée (14,95 %) que
celles irriguées par les eaux usées traitées (13,46 %). Cette tendance devient plus marquée dans
les échantillons avec écorce, ou la matiére séche atteint 17,56 % pour le traitement eau de puits
contre 12,43 % pour le traitement EUT. Ces écarts indiquent que les différences observées ne
peuvent pas étre considérées comme négligeables d’un point de vue descriptif, en particulier
pour les fruits analysés avec écorce. En revanche, en 1’absence d’écart-type et de test statistique
associés, il convient de rester prudent quant a I’interprétation de leur signification réelle. D’un
point de vue physiologique, la valeur plus élevée mesurée dans les fruits avec €corce irrigués
par I’eau de puits est cohérente avec la contribution de tissus périphériques généralement plus
riches en composés structuraux. A I’inverse, la valeur relativement faible observée pour
I’échantillon EUT avec écorce, inférieure méme a celle de I’échantillon EUT sans écorce,
suggere une variabilité interne plus importante du tissu ou un effet combiné lié¢ a la proportion
relative de flavedo, d’albedo et de pulpe dans I’échantillon analysé. Ce dernier résultat mérite

donc une interprétation prudente plutdt qu'une généralisation directe de 1’effet de 1’irrigation.

Dans I’ensemble, les valeurs mesurées dans cette étude restent compatibles avec la
composition hydrique habituellement rapportée pour les oranges fraiches. En effet, une teneur
en eau voisine de 86 % correspond approximativement a une matiere séche de 1’ordre de 14 %
sur matiere fraiche, ce qui concorde bien avec les résultats obtenus pour les échantillons sans
¢corce. De méme, des travaux récents sur la déshydratation des oranges ont montré que la
réduction de I’eau s’accompagne d’une augmentation apparente de la fraction solide, a travers
I’¢lévation de la matiére séche, des solides solubles et de la concentration relative de plusieurs
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constituants d’intérét. Dans les produits d’orange soumis a déshydratation, la dynamique de
perte d’eau et de gain relatif en solides dépend fortement de la structure du tissu, du procédé
appliqué et des conditions opératoires, notamment le temps, la température et la nature du

traitement de séchage ou de déshydratation osmotique (Yazidi et al., 2024 ; Tan et al., 2025).
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Figure 6.Effet du type d’irrigation sur la matiére séche (%) des oranges avec et sans écorce

3. Détermination de la matiére grasse

Les résultats montrent que la teneur en maticre grasse du jus d’orange a été plus élevée
dans les échantillons issus des fruits irrigués par 1I’eau de puits (0,29 %) que dans ceux provenant
des fruits irrigués par les eaux usées traitées (0,11 %). Sur le plan descriptif, cette différence
correspond a un écart absolu de 0,18 point et suggere une fraction lipidique environ 2,6 fois
plus élevée dans le lot irrigué par I’eau de puits. Toutefois, en 1’absence d’écarts-types
expérimentaux et d’analyse statistique, cette différence doit étre interprétée avec prudence et ne

peut pas étre présentée comme un effet significatif démontré du régime d’irrigation.

D’un point de vue compositionnel, ces deux valeurs confirment que la mati¢re grasse
demeure un constituant trés minoritaire du jus d’orange. Les jus de Citrus sont surtout
caractérisés par une matrice aqueuse dominée par les sucres solubles, les acides organiques, la
vitamine C, les flavonoides, les caroténoides et d’autres composés bioactifs, tandis que la
fraction lipidique reste faible a 1’échelle de la composition globale. Ainsi, méme si une
différence numérique est observée entre les deux traitements, les deux jus conservent le profil

attendu d’une boisson naturellement pauvre en lipides, ce qui est pleinement cohérent avec la
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littérature récente sur la qualité nutritionnelle et physicochimique des jus d’agrumes (Karki et

al., 2024 ; Dhuique-Mayer et al., 2025 ; Li et al., 2024).

L’interprétation du différentiel observé doit néanmoins dépasser une lecture strictement
nutritionnelle. Dans le jus d’orange, la fraction lipidique mesurée ne refléte pas uniquement des
« lipides de réserve » au sens classique, mais aussi la contribution de micro constituants
transférés lors de 1’extraction, notamment des particules du nuage colloidal, de la pulpe fine et,
selon les conditions opératoires, de faibles quantités d’huile essentielle provenant des tissus
périphériques. Des travaux récents rappellent en effet du jus d’orange contient, outre la pectine
et les protéines, une certaine proportion de lipides, tandis que le flavedo des agrumes renferme
des glandes a huile essentielles particulierement abondantes. Dans cette perspective, la teneur
plus ¢élevée observée dans le traitement « eau de puits » pourrait refléter une plus grande
incorporation de fractions colloidales ou de microgouttelettes issues des tissus externes, plutot
qu’une modification profonde du métabolisme lipidique du fruit. Cette interprétation reste une
inférence raisonnée, mais elle est plus rigoureuse qu’une conclusion directe attribuant 1’écart

au seul effet de I’irrigation (Li et al., 2025 ; Munir et al., 2024).

Sur le plan technologique, méme de faibles variations de la fraction grasse peuvent avoir
un intérét qualitatif, car elles peuvent influencer la rétention des composés d’ardme lipophiles,
le comportement colloidal du jus et, indirectement, certaines propriétés de stabilité. Plus
largement, la qualité finale du jus dépend fortement du cultivar, de la maturité, des conditions
culturales et des étapes de transformation, notamment 1’extraction, le raffinage, la réduction de
pulpe et la stabilisation. Il serait donc méthodologiquement excessif de relier 1’écart mesuré a
I’eau d’irrigation sans considérer simultanément 1’effet possible du procédé d’extraction et du

transfert différentiel des fractions dispersées du jus (Akyildiz et al., 2023 ; Karki et al., 2024).
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Figure 7.:Teneur en matier grasse (en g) du jus d’orange

4.Teneur en polyphénols totaux

Les composés phénoliques constituent 1’'une des principales classes de métabolites
bioactifs des agrumes et participent a la fois a la valeur nutritionnelle, au profil sensoriel et au
potentiel antioxydant du jus. Dans l’orange douce, la fraction phénolique est dominée
principalement par les flavanones, en particulier ’hespéridine et la narirutine, auxquelles
s’ajoutent des acides hydroxycinnamiques. Ces composés interviennent non seulement dans
’activité antioxydante globale, mais aussi dans certaines caractéristiques de golt, de stabilité
et d’identité variétale du jus. La littérature récente souligne en outre que leur accumulation est
fortement influencée par le génotype, la date de récolte et ’environnement de culture, ce qui
explique I’importante variabilit¢é observée entre jus d’orange apparemment comparables

(Lazaridis et al., 2024 ; Garcia-Infante et al., 2024).

Dans la présente €tude, les teneurs en polyphénols totaux ont montré une différence
significative entre les deux traitements (p < 0,05). Le jus issu des fruits irrigués par les eaux
usées traitées (EUT) a présenté la valeur la plus élevée, avec 275,64 mg EAG/100 mL, contre
81,2 mg EAG/100 mL pour le jus provenant des fruits irrigués par I’eau de puits. L’écart absolu
entre les deux lots est donc de 194,44 mg EAG/100 mL. Exprimé relativement, cela signifie
que le traitement EUT présente une teneur en polyphénols environ 3,39 fois plus élevée que le
traitement eau de puits, soit une augmentation de 239,46 % par rapport a ce dernier. Autrement
dit, la valeur du lot irrigué par 1’eau de puits est 70,54 % inférieure a celle du lot EUT. Ce point
est important, car la valeur de 70,54 % ne peut pas étre décrite comme une augmentation du
traitement EUT, mais bien comme une diminution du traitement Puits par rapport au traitement

EUT.
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Ces résultats sont particuliecrement remarquables lorsqu’ils sont replacés dans le
contexte de la littérature récente. Karki et al. (2024), dans une étude comparative sur plusieurs
jus d’agrumes, ont rapporté une teneur phénolique maximale de 65,8 = 0,6 mg GAE/100 ml,
tandis que la teneur en flavonoides de Citrus sinensis atteignait 91,4 £ 0,3 mg/100 ml. Ahmed
et al. (2025) ont, de leur coté, rapporté pour le jus d’orange une teneur d’environ 76,07 mg
GAE/100 g, et un travail de 2025 sur du jus d’orange pressé a froid a indiqué une valeur voisine
de 73,41 mg GAE/100 ml. Ainsi, la valeur obtenue pour le traitement Puits s’inscrit encore dans
un ordre de grandeur plausible pour un jus d’orange, alors que la valeur mesurée pour le
traitement EUT apparait nettement supérieure aux plages généralement publiées pour des jus
d’orange conventionnels. Cette différence suggere que ’effet observé dépasse une simple
fluctuation mineure de composition et mérite une interprétation physiologique et analytique

approfondie (Karki ef al., 2024 ; Ahmed et al., 2025).

Sur le plan biologique, plusieurs mécanismes peuvent étre invoqués pour expliquer cette
¢lévation marquée des polyphénols dans le traitement EUT. D’une part, I’irrigation par eaux
usées traitées peut agir comme une source additionnelle de nutriments minéraux, susceptibles
de modifier le métabolisme carboné et secondaire de la plante. D’autre part, selon sa
composition, cette eau peut également imposer un stress modéré Les travaux récents montrent
d’ailleurs que les pratiques culturales, en particulier la gestion de I’irrigation et des intrants,
influencent fortement la composition bioactive des fruits et légumes. Les synthéses récentes sur
la réutilisation des eaux usées en agriculture insistent également sur le fait que cette ressource
peut produire des effets positifs, neutres ou négatifs selon la qualité de 1’eau, la salinité, I’espece
végétale, le cultivar et la conduite agronomique. Il est donc scientifiquement défendable de
proposer que, dans les conditions de ton essai, I’EUT ait favorisé un enrichissement apparent
du jus en composé€s phénoliques, mais il serait excessif d’attribuer ce résultat a un seul
mécanisme sans données métaboliques complémentaires (Trotta et al., 2024 ; Anim et al., 2025

; Perulli et al., 2026).

Néanmoins, une discussion de niveau Food Chemistry doit aussi intégrer les limites
analytiques de la méthode utilisée. Le dosage par le réactif de Folin—Ciocalteu reste tres utile
pour comparer des échantillons, mais il ne mesure pas exclusivement les polyphénols au sens
strict; il estime plutdt une capacité réductrice globale. Des composés non phénoliques, en
particulier I’acide ascorbique mais aussi certains acides aminés et autres substances réductrices,
peuvent contribuer au signal colorimétrique et conduire a une surestimation de la teneur

phénolique apparente. Les revues récentes soulignent d’ailleurs que la comparabilité inter-
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¢tudes reste limitée lorsque les conditions analytiques, les standards, la préparation des
¢chantillons ou la correction des interférences ne sont pas strictement harmonisés. Par
conséquent, la valeur élevée observée dans le traitement EUT doit €tre interprétée comme une
augmentation apparente de la teneur en polyphénols totaux, et non automatiquement comme
une preuve définitive d’un enrichissement spécifique en flavanones ou en acides phénoliques

individuels (Pérez et al., 2023; Torres et al., 2024).

Dans I’ensemble, les résultats montrent que 1’irrigation par EUT a été associée a une
augmentation trés marquée de la teneur en polyphénols totaux du jus d’orange, ce qui pourrait
représenter un avantage nutritionnel et fonctionnel important si cette tendance est confirmée
par des approches analytiques plus spécifiques. Toutefois, au regard de I’amplitude de 1’écart
observé par rapport aux valeurs le plus souvent rapportées dans la littérature récente,
I’interprétation doit rester prudente. La conclusion la plus rigoureuse est donc que le traitement
EUT a induit un enrichissement apparent trés important en composés réducteurs exprimés en
équivalents d’acide gallique, probablement li¢ & une combinaison de facteurs agronomiques,
métaboliques et analytiques. Pour consolider cette conclusion, il serait hautement pertinent de
compléter le dosage global par une caractérisation ciblée du profil phénolique par HPLC-DAD
ou LC-MS/MS, en particulier pour I’hespéridine, la narirutine, la didymine et les principaux
acides hydroxycinnamiques, qui constituent les marqueurs les plus pertinents de la qualité

phénolique des jus d’orange (Garcia-Infante et al., 2024 ; Lazaridis et al., 2024).
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Figure 8.Teneur en polyphénols totaux du jus d’orange en fonction du type d’irrigation
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5.Teneur en flavonoides totaux

Les flavonoides constituent I’une des principales familles de composés phénoliques des
agrumes et participent de manic¢re déterminante a leur valeur nutritionnelle, a leur potentiel
antioxydant et a certaines caractéristiques sensorielles du jus. Chez ’orange douce, cette
fraction est dominée surtout par les flavanones, notamment 1’hespéridine et la narirutine, qui
représentent les marqueurs les plus caractéristiques de la qualité phytochimique du jus d’orange

(Navajas-Porras et al., 2025; Xu et al., 2025).

Dans la présente étude, les teneurs en flavonoides totaux ont montré une différence
significative entre les deux traitements (p < 0,05). Le jus issu des fruits irrigués par I’eau de
puits a présenté la valeur la plus élevée, avec 7,74 mg EQ/mL, alors que le jus provenant des
fruits irrigués par les eaux usées traitées (EUT) a présenté une valeur de 4,23 mg EQ/mL.
L’écart absolu entre les deux lots est donc de 3,51 mg EQ/mL. Exprimé relativement, cela
signifie que le traitement EUT présente une teneur en flavonoides 45,35 % plus faible que celle
observée dans le traitement eau de puits. Inversement, le lot irrigué par I’eau de puits montre
une teneur en flavonoides environ 1,83 fois plus élevée que celle du lot EUT. Cette maniére de
présenter les résultats est plus rigoureuse que de parler simplement d’une “variation” de 45,34

%, car elle précise clairement le sens biologique de la différence observée.

Sur le plan interprétatif, ce résultat est particulierement intéressant, car il contraste avec
la tendance observée pour les polyphénols totaux dans ton étude, ou le traitement EUT
présentait la valeur la plus élevée. Cela suggere que I’irrigation n’a pas nécessairement modifié
de facon uniforme I’ensemble de la fraction phénolique, mais qu’elle pourrait avoir affecté
différemment les flavonoides et les autres composés réducteurs mesurés dans les polyphénols
totaux. Une telle dissociation est biologiquement plausible, car les flavonoides ne représentent
qu’une sous-famille de I’ensemble des composés détectés par les approches colorimétriques
globales, et leur accumulation dépend de régulations métaboliques plus spécifiques. En d’autres
termes, les résultats peuvent traduire une redistribution qualitative du métabolisme secondaire

plutdt qu’une simple augmentation ou diminution uniforme de tous les composés phénoliques.

La littérature récente confirme que la teneur en flavonoides des jus d’agrumes varie
fortement selon le génotype, la date de récolte, les conditions pédoclimatiques et les pratiques
culturales. Karki et al. (2024), dans une étude comparative sur plusieurs especes d’agrumes, ont
rapporté que Citrus sinensis présentait la teneur en flavonoides la plus élevée parmi les jus

étudiés, avec 91,4 £ 0,3 mg/100 mL, ce qui illustre déja une forte variabilité interspécifique et
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intermatrice. De leur c6té, Garcia-Infante et al. (2024) ont montré que le génotype et la date de
récolte influengaient significativement la qualité phytochimique de plusieurs cultivars
d’orange, y compris leurs composés antioxydants. Ainsi, les différences observées dans la
présente ¢étude sont cohérentes avec 1’idée que les flavonoides du jus d’orange sont tres
sensibles a I’environnement de production et a 1’identité biologique du fruit (Karki et al., 2024

; Garcia-Infante et al., 2024).

Sur le plan biologique, la teneur plus ¢levée en flavonoides du traitement eau de puits
peut étre interprétée comme le reflet d’un état métabolique plus favorable a ’accumulation des
flavanones majeures du jus. A I’inverse, le traitement EUT, bien qu’associé dans ton étude &
une hausse des polyphénols totaux, pourrait avoir modifié la biosynthése, la conversion ou la
stabilit¢ de certaines sous-classes flavonoidiques spécifiques. Ce type de réponse n’est pas
surprenant : les métabolites secondaires sont souvent régulés de maniere fine et différentielle
selon la nature du stress, la disponibilité en nutriments et le stade physiologique du fruit. Les
synthéses récentes consacrées aux flavonoides des agrumes montrent d’ailleurs que ces
composés répondent a des déterminants multiples, incluant I’environnement, la physiologie du
fruit et les conditions post-récolte, ce qui rend les réponses quantitatives trés dépendantes du

contexte expérimental (Xu et al., 2025).

Du point de vue nutritionnel, ces résultats demeurent pertinents, car les flavonoides des
agrumes sont associés a plusieurs effets biologiques d’intérét, notamment [’activité
antioxydante, la modulation de I’inflammation et certains bénéfices métaboliques. Navajas-
Porras et al. (2025) ont par exemple montré qu’un jus d’orange enrichi en flavonoides,
consommé dans le cadre d’un essai controlé, était associé a une amélioration de plusieurs
parametres métaboliques et antioxydants. Cela ne signifie pas que la différence mesurée ici se
traduira automatiquement par un effet physiologique proportionnel, mais cela confirme que les
variations de la fraction flavonoidique du jus ne sont pas anodines sur le plan fonctionnel

(Navajas-Porras et al., 2025).

Les résultats indiquent que I’irrigation par eau de puits a été€ associée, dans les conditions
de cette expérimentation, a une teneur en flavonoides totaux plus élevée que I’irrigation par
EUT. Toutefois, I’interprétation mécanistique de cette différence doit rester prudente. La
conclusion la plus rigoureuse est donc que le traitement eau de puits a conduit a une
accumulation apparente plus importante de flavonoides totaux, tandis que le traitement EUT a
¢été associé a une diminution de cette fraction spécifique, malgré une augmentation parall¢le des
polyphénols totaux.
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Figure 9.Teneur en flavonoides totaux du jus d’orange selon le type d’irrigation

6.Activité antioxydante et stabilité oxydative

L’évaluation conjointe de 1’activité antioxydante et de la stabilité oxydative a mis en
¢vidence une différence nette entre les jus d’orange issus des fruits irrigués par 1’eau de puits et
ceux provenant des fruits irrigués par les eaux usées traitées. D’une manicére générale, le
traitement Puits a présenté les valeurs les plus €élevées pour les essais DPPH, ABTS et FRAP,
alors que le traitement EUT a montré la valeur la plus ¢élevée pour les TBARS, traduisant une
oxydation secondaire plus marquée. Cette lecture intégrée est particulicrement pertinente dans
le cas des agrumes, dont le potentiel antioxydant dépend d’une matrice complexe associant
flavonoides, acide ascorbique, acides phénoliques, caroténoides et autres métabolites bioactifs.
Les synthéses récentes soulignent d’ailleurs que les jus d’agrumes doivent &tre interprétés
comme des systémes multicomposants, dans lesquels la bioactivité ne dépend pas uniquement
de la quantité totale de composés phénoliques, mais aussi de leur profil qualitatif et de leurs
interactions au sein de la matrice (Saini et al., 2022 ; Garcia-Infante et al., 2024 ; Xu et al.,

2025).

L’essai DPPH a montré une activité antiradicalaire plus élevée pour le jus issu des fruits
irrigués par 1’eau de puits (69 %) que pour celui obtenu a partir des fruits irrigués par EUT (59
%), soit un écart absolu de 10 points et une diminution relative d’environ 14,5 % dans le
traitement EUT. Cette différence suggere que le jus du traitement Puits posséde une meilleure
capacité a neutraliser les radicaux libres par transfert d’hydrogeéne ou d’¢électron. Une telle
observation est cohérente avec tes résultats sur les flavonoides, eux aussi plus élevés dans le

traitement Puits, puisque les flavanones majeures des agrumes, notamment I’hespéridine et la
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narirutine, sont reconnues comme des contributeurs importants de 1’activité antioxydante des
jus d’orange. Les travaux récents sur les oranges montrent ¢galement que les réponses DPPH
varient fortement selon le génotype, la date de récolte et I’environnement de culture, ce qui
confirme que I’activité antiradicalaire est un parametre hautement sensible au contexte
agronomique et physiologique du fruit (Garcia-Infante et al., 2024 ; Modica et al., 2024 ; Xu et
al., 2025).

Pour les parametres ABTS et FRAP représentés dans la figure provisoire, la méme
hiérarchie a été observée, avec des valeurs plus élevées pour le traitement Puits (ABTS : 74,5
+3,1 % ; FRAP: 1,86 = 0,09 mmol TE/L) que pour le traitement EUT (ABTS : 64,2 £2,7 % ;
FRAP : 1,49 £+ 0,08 mmol TE/L). Sur le plan interprétatif, cette convergence entre les trois
essais antioxydants renforce I’hypothese d’un profil rédox globalement plus favorable dans le
jus provenant des fruits irrigués par I’eau de puits. Cette cohérence est importante, car aucun
test unique ne permet de représenter fidélement I’ensemble des mécanismes antioxydants d’une
matrice alimentaire. L’ABTS est souvent considéré comme particuliérement sensible a
plusieurs classes de composés hydrophiles des agrumes, alors que le FRAP renseigne davantage
sur le pouvoir réducteur global. Les revues méthodologiques récentes rappellent précisément
que DPPH, ABTS et FRAP sont complémentaires plutét qu’interchangeables, et que leur
utilisation combinée améliore la robustesse de I’interprétation des aliments riches en

métabolites secondaires (Modica et al., 2024 ; Knez et al., 2025 ; Ulep et al., 2025).

Le fait que le traitement EUT ait présenté¢ dans ton ¢tude une teneur plus €levée en
polyphénols totaux, tout en montrant une activité DPPH plus faible et, dans la figure provisoire,
des réponses ABTS et FRAP également plus basses, mérite une discussion nuancée. Cette
dissociation indique que I’augmentation du signal global mesuré par la méthode de Folin—
Ciocalteu n’a pas nécessairement correspondu a une amélioration de 1’efficacité antioxydante
fonctionnelle. Un tel résultat est scientifiquement plausible, car la mesure des polyphénols
totaux refléte une capacité réductrice globale et non une quantification spécifique des molécules
les plus efficaces dans les essais DPPH, ABTS ou FRAP. En d’autres termes, la nature des
composés présents est aussi importante que leur quantité totale. La littérature récente sur les
agrumes confirme d’ailleurs que les relations entre polyphénols totaux, flavonoides et activités
antioxydantes ne sont pas systématiquement linéaires, et qu’elles varient selon le cultivar, la
composition du jus et les conditions de culture (Garcia-Infante et al., 2024 ; Modica et al.,

2024).
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L’essai TBARS a, a I’inverse, montré une valeur plus élevée dans le jus issu des fruits
irrigués par EUT (1,75 mg MDA/kg) que dans celui provenant des fruits irrigués par ’eau de
puits (1,22 mg MDA/kg), ce qui correspond a une augmentation relative d’environ 43,4 %.
Cette différence indique une accumulation plus importante de produits secondaires de
I’oxydation dans le traitement EUT. Méme si le jus d’orange est naturellement pauvre en
lipides, la mesure des TBARS reste pertinente, car 1’oxydation peut concerner des fractions
mineures mais sensibles, associées aux particules colloidales, aux membranes résiduelles et a
certains constituants lipophiles. Les travaux récents rappellent que les TBARS constituent un
indicateur utile de ’oxydation secondaire, notamment via le malondialdéhyde et d’autres
substances réactives a 1’acide thiobarbiturique, méme si la méthode doit étre interprétée avec
prudence en raison d’interférences possibles dans certaines matrices alimentaires (Mozzon et

al., 2024; Basdogan et al., 2025; Bhandari et al., 2025).

La lecture croisée des quatre paramétres suggere donc que le jus du traitement Puits
présentait un meilleur équilibre entre pouvoir antioxydant et stabilité oxydative, alors que le jus
du traitement EUT semblait plus vulnérable aux processus oxydatifs. D’un point de vue
mécanistique, cette situation peut refléter une modification de 1’équilibre entre composés
protecteurs et facteurs pro-oxydants. Les revues récentes sur I’irrigation par eaux usées traitées
montrent que cette ressource peut agir a la fois comme une source de nutriments et comme un
facteur de contrainte, selon sa composition, son niveau de traitement et son usage agronomique.
Correctement gérée, elle peut améliorer certaines performances culturales ; a I’inverse, une
qualité insuffisante ou une charge saline/minérale défavorable peut modifier le métabolisme
végétal et altérer certains parametres de qualité. Dans ce cadre, les tendances observées ici sont
compatibles avec I’hypothese selon laquelle I’EUT aurait modifié 1’état rédox du fruit et la
composition fonctionnelle du jus, sans que cela se traduise par une amélioration effective de la

défense antioxydante mesurée par DPPH, ABTS et FRAP (Obijianya et al., 2025).

I1 faut aussi souligner que, dans les oranges, I’activité antioxydante du jus n’est pas
déterminée par un seul groupe de molécules, mais par 1’interaction entre plusieurs familles de
composés, en particulier les flavonoides, I’acide ascorbique et d’autres constituants
hydrophiles. Garcia-Infante et al. (2024) ont montré que le génotype et la date de récolte
influencaient fortement les propriétés antioxydantes des oranges destinées au jus, tandis que
Modica et al. (2024) ont confirmé que I’environnement de culture pouvait modifier
simultanément les teneurs en métabolites secondaires et les réponses ABTS, DPPH et FRAP.

Autrement dit, 1’effet du type d’irrigation observé dans ton travail s’inscrit dans une logique
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plus large de plasticit¢é métabolique des agrumes face aux conditions de culture. Cette
interprétation est renforcée par les synthéses récentes consacrées aux composés bioactifs des
agrumes, qui insistent sur le role central des flavonoides et de leur variabilité spatiale, génétique
et environnementale dans la détermination des propriétés fonctionnelles des jus (Saini ef al.,

2022 ; Garcia-Infante et al., 2024 ; Modica et al., 2024 ; Xu et al., 2025).
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Figure 10.Effet du type d’irrigation sur ’activité antioxydante (DPPH, ABTS, FRAP) et la
stabilité¢ oxydative (TBARS) du jus d’orange

7. Analyses microbiologiques des jus d’orange

L’évaluation microbiologique des jus d’orange a montré un profil globalement
satisfaisant sur le plan hygiénique. L’absence totale de coliformes totaux, de coliformes
thermotolérants et de Salmonella dans les deux traitements indique que les jus analysés ne
présentent pas de contamination entérique détectable et suggeére une bonne maitrise des
conditions de préparation et de manipulation. Ce résultat est particuliecrement important pour

des jus frais ou peu transformés, car la littérature récente rapporte que les jus non pasteurisés
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commercialisés peuvent présenter des défauts microbiologiques notables lorsque 1’hygiéne des
matieres premieres, du pressage ou de la distribution est insuffisante. Des travaux récents menés
sur des jus frais ont ainsi montré que les coliformes thermotolérants et, plus ponctuellement,
Salmonella peuvent encore étre détectés dans des produits commercialisés dans des conditions
sanitaires imparfaites, ce qui renforce I’intérét des résultats obtenus ici (Neggazi ef al., 2024 ;

Guimaraes et al., 2025).

En adoptant la notation du tableau fourni, la FMAT a été estimée a environ 2 X 10?
UFC/mL dans le jus issu des fruits irrigués par 1’eau de puits et a 35 x 10> UFC/mL dans celui
provenant des fruits irrigués par les eaux usées traitées. Méme si la charge observée est
numériquement plus élevée dans le traitement EUT, les deux jus restent dans un ordre de
grandeur compatible avec une qualité microbiologique encore favorable, surtout au regard des
charges beaucoup plus élevées rapportées dans certains jus frais commercialisés sans maitrise
stricte de la chaine hygiénique. La FMAT constitue avant tout un indicateur de I’hygi¢ne
générale de production et de la charge microbienne viable globale ; ainsi, les valeurs mesurées
ici suggerent que le traitement EUT a pu étre associé a une contamination initiale légerement
plus importante, sans toutefois traduire une altération microbiologique sévere du produit. Cette
différence peut étre liée a la qualité microbiologique initiale du fruit, a la contamination de
surface, aux conditions d’extraction ou a la manipulation post-récolte, qui sont reconnues
comme des déterminants majeurs de la qualité microbienne des jus frais (Neggazi et al., 2024 ;

Guimaraes et al., 2025).

La recherche des levures et moisissures montre ¢galement une contamination faible a
modérée des échantillons, avec une charge plus ¢élevée dans le jus issu de 1’eau de puits si I’on
retient la valeur du tableau telle qu’elle est reportée. Cette observation doit étre examinée avec
attention, car dans les jus d’orange, les levures et moisissures représentent les principaux
microorganismes d’altération, bien davantage que les bactéries entériques. Les données
récentes sur les lignes de production jus d'orange montrent que les flores fongiques constituent
une source de préoccupation majeure pour la stabilité commerciale, avec la présence fréquente
de levures et de moisissures capables de persister, d’adhérer aux surfaces et d’altérer le produit
au cours du stockage. Ainsi, méme lorsque les indicateurs fécaux sont absents, la surveillance
de cette flore reste essentielle pour juger 1’aptitude a la conservation du jus (Margalho et al.,

2025 ; Kovacs et al., 2025).

L’interprétation de ces résultats doit également tenir compte de la nature

intrinséquement acide du jus d’orange. Son faible pH constitue une barriére importante contre
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le développement de nombreuses bactéries d’altération et de plusieurs pathogénes, ce qui
contribue a expliquer les faibles charges observées dans les échantillons étudiés. Toutefois, une
discussion de niveau Food Chemistry ne doit pas présenter cette acidité comme une protection
absolue. Des travaux récents ont montré que des populations acid-adaptées de Salmonella
Enteritidis et d’Escherichia colis O157 :H7 peuvent survivre plus efficacement dans le jus
d’orange, en particulier a basse température, et méme conserver un potentiel pathogéne accru
apres passage dans un environnement acide. En conséquence, I’absence de ces germes dans les
¢chantillons analysés est un résultat trés favorable, mais elle doit étre interprétée comme la
conséquence d’un bon état hygiénique global, et non comme un simple effet automatique du

pH du jus (Bainotti et al., 2025).

Les résultats obtenus suggerent donc que les deux jus présentent une bonne qualité
hygiénique, avec une situation particulicrement rassurante pour les indicateurs de
contamination fécale et pour Salmonella. La différence observée au niveau de la FMAT entre
les deux traitements indique néanmoins que le jus provenant des fruits irrigués par EUT pourrait
étre microbiologiquement un peu plus chargé que celui issu de I’eau de puits, sans que cela
remette en cause sa conformité apparente. D un point de vue technologique, cette tendance peut
étre interprétée comme le reflet d’une influence modérée du systeme d’irrigation sur la qualité
microbiologique initiale du fruit ou sur sa sensibilité¢ a la contamination lors de I’extraction.
Une telle interprétation reste plausible, mais elle devrait idéalement étre confirmée par un plan
analytique plus large intégrant la qualité microbiologique de I’eau d’irrigation, la flore de
surface des fruits, les conditions de lavage, ainsi que 1’évolution des charges microbiennes au

cours du stockage réfrigéré (Neggazi ef al., 2024 ; Dippong et al., 2025).

L’ensemble des données microbiologiques indique que les jus analysés étaient
microbiologiquement stirs au moment de 1’analyse, avec absence des principaux indicateurs de
contamination entérique et des niveaux de flore globale restant limités. Le facteur le plus
sensible, dans une perspective de conservation, demeure la flore fongique, puisque ce sont les
levures et moisissures qui gouvernent le plus souvent 1’altération des jus acides. Ainsi, la
conclusion la plus rigoureuse est que les deux traitements ont produit des jus de qualité
microbiologique satisfaisante, tout en suggérant une vigilance particuliere sur la maitrise de la
flore totale et fongique, surtout dans le cas du traitement EUT si I’objectif est d’optimiser la

stabilité au stockage (Margalho et al., 2025 ; Dippong et al., 2025 ; Guimaraes ef al., 2025).
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Tableau 6.Qualité microbiologique des jus d’orange selon le type d’irrigation

Norme
Paramétre microbiologique Jus d’orange | Jus d’orange

JORA (1998)
FMAT (UFC/mL) 2x10? 35 x 10? /
Coliformes totaux Absents Absents Absents
Coliformes thermotolérants Absents Absents Absents
Levures et moisissures (UFC/mL) 10 x 10? 40 10 x 10?
Salmonella Absente Absente Absente

8. Corrélation des parametres

La heatmap montre une opposition nette entre deux groupes de parameétres selon leur
réponse au type d’irrigation. Le premier groupe rassemble les variables plus élevées dans le
traitement Puits, notamment la matiere seche sans écorce (14,95 contre 13,46 %), la matiere
séche avec écorce (17,56 contre 12,43 %), la matiere grasse (0,29 contre 0,11 %), les
flavonoides totaux (7,74 contre 4,23 mg EQ/mL), le DPPH (69 contre 59 %), I’ABTS (74,5
contre 64,2 %, valeur provisoire) et le FRAP (1,86 contre 1,49 mmol TE/L, valeur provisoire).
Le second groupe comprend surtout les parametres plus €levés dans le traitement EUT, a savoir
les polyphénols totaux (275,64 contre 81,20 mg EAG/100 mL), les TBARS (1,75 contre 1,22
mg MDA/kg), la FMAT (35 x 102 contre 2 x 10> UFC/mL) et, de facon beaucoup plus modérée,
le pH (3,73 contre 3,70).

Le bloc flavonoides—-DPPH-ABTS-FRAP constitue I’ensemble le plus cohérent de la
heatmap. Cette proximité est soutenue par des écarts quantitatifs concordants. Les flavonoides
totaux diminuent de 3,51 mg EQ/mL sous EUT, soit une baisse de 45,35 % par rapport au
traitement Puits. De maniére parallele, 1’activité DPPH diminue de 10 points (69 a 59 %), soit
—14,49 %, ’ABTS de 10,3 points (74,5 a 64,2 %), soit —13,83 %, et le FRAP de 0,37 mmol
TE/L (1,86 a 1,49 mmol TE/L), soit —19,89 %. Cette convergence numérique indique que le

traitement EUT est associé a une réduction globale du potentiel antioxydant du jus. La heatmap
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montre donc visuellement, et les valeurs confirment, que les parameétres antioxydants évoluent

ensemble dans le méme sens.

A linverse, les TBARS se situent dans le pole opposé. Leur valeur passe de 1,22 mg
MDA/kg dans le traitement Puits a 1,75 mg MDA/kg sous EUT, soit une augmentation de 0,53
mg MDA/kg et de 43,44 %. Cette hausse est particulierement importante, car elle survient en
paralléle d’une baisse de DPPH, ABTS et FRAP. Autrement dit, le traitement EUT combine un
affaiblissement de la capacité antioxydante et une augmentation de I’oxydation secondaire. La
heatmap traduit donc trés clairement une opposition entre, d’un c6té, les marqueurs de défense

antioxydante et, de 1’autre, le marqueur de dégradation oxydative.

Le comportement des polyphénols totaux est I’un des résultats les plus intéressants de
la heatmap. Contrairement aux flavonoides et aux tests antioxydants, ils augmentent fortement
sous EUT, passant de 81,20 mg EAG/100 mL a 275,64 mg EAG/100 mL. L’écart absolu est de
194,44 mg EAG/100 mL, soit une augmentation de 239,46 %, ce qui correspond a une valeur
3,39 fois plus élevée dans le traitement EUT. Cette dissociation est fondamentale : elle montre
que ’augmentation des polyphénols totaux ne s’accompagne pas ici d’une augmentation de
I’activité antioxydante effective. En d’autres termes, la heatmap indique qu’un signal global
¢levé en polyphénols n’implique pas nécessairement une meilleure efficacité fonctionnelle. Sur
le plan de la discussion, cela soutient fortement 1’idée d’une modification qualitative du profil

phénolique sous EUT, plutdt qu’une amélioration uniforme de tous les composés bioactifs.

Les parametres de matiere séche renforcent également le profil favorable du traitement
Puits. La matiére seche sans écorce diminue de 14,95 % a 13,46 %, soit une baisse de 1,49 point
ou —9,97 % sous EUT. La matiere seche avec écorce chute encore plus fortement, de 17,56 %
a 12,43 %, soit —5,13 points et 29,21 %. Cette baisse importante explique leur regroupement
dans la heatmap du c6té des parameétres plus favorables au traitement Puits. La maticre grasse,
bien que quantitativement faible, suit la méme logique : elle passe de 0,29 % a 0,11 %, soit une
diminution de 0,18 point et de 62,07 %. Ces chiffres suggerent qu’au-dela des seuls marqueurs
bioactifs, le traitement Puits est aussi associ€ a une matrice plus concentrée et potentiellement

plus stable.

Les parametres microbiologiques montrent un profil plus contrasté. La FMAT augmente
tres fortement sous EUT, passant de 2 x 10> UFC/mL a 35 x 10> UFC/mL, soit un écart de 33
x 10> UFC/mL. Exprimé autrement, cela représente une augmentation de 1650 %, soit une

charge environ 17,5 fois plus élevée sous EUT. Cette différence explique pourquoi la FMAT se
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retrouve dans la heatmap du c6té des parametres défavorables au traitement EUT. En revanche,
les levures et moisissures montrent la tendance inverse, avec 10 x 10> UFC/mL dans le
traitement Puits contre seulement 40 UFC/mL sous EUT. Cela correspond a une baisse de 960
UFC/mL, soit —96,0 %. Ce comportement opposé¢ confirme que la réponse microbiologique
n’est pas homogene : tous les groupes microbiens ne réagissent pas de la méme maniére au

systeme d’irrigation.

Le pH est le paramétre qui varie le moins entre les deux traitements. Il passe de 3,70 a
3,73, soit un écart de seulement 0,03 unité, ce qui correspond a une variation relative d’environ
0,81 %. Cette faible différence explique sa position plus isolée dans la heatmap. Contrairement
aux parametres antioxydants, microbiologiques ou de composition, le pH ne semble donc pas
étre un facteur discriminant majeur entre les deux traitements. La structure globale mise en
évidence par la heatmap repose bien davantage sur les différences de composition biochimique,

de capacité antioxydante et de charge microbienne que sur une modification notable de I’acidité.

Dans I’ensemble, la lecture intégrée des chiffres confirme que le traitement Puits est
associ¢ a un profil de qualité plus favorable. Il présente des valeurs plus élevées pour les
flavonoides (7,74 mg EQ/mL), le DPPH (69 %), I’ABTS (74,5 %), le FRAP (1,86 mmol TE/L),
la matiere seche (14,95 et 17,56 %) et la matiere grasse (0,29 %), tout en maintenant un niveau
plus faible de TBARS (1,22 mg MDA/kg) et de FMAT (2 x 102 UFC/mL). A D’inverse, le
traitement EUT se distingue par des polyphénols totaux tres élevés (275,64 mg EAG/100 mL),
mais aussi par une oxydation plus importante (1,75 mg MDA/kg) et une charge microbienne
totale plus forte (35 x 10> UFC/mL). La heatmap, enrichie par ces valeurs numériques, soutient
donc I’idée que I’irrigation par EUT entrainé une réponse plus contrastée, avec amélioration
apparente de certains indicateurs chimiques globaux, mais dégradation de plusieurs parametres

fonctionnels et de stabilité.
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Figure 11.Heatmap de similarit¢ des variations entre les parametres physicochimiques,
biochimiques, antioxydants et microbiologiques des jus d’orange selon le type d’irrigation

9.Conclusion

Cette étude montre que le type d’irrigation influence significativement la qualité du jus
d’orange, avec des effets différenciés selon les paramétres considérés. L’irrigation par eau de
puits a conduit a des jus présentant un profil globalement plus favorable, caractérisé par des
teneurs plus élevées en flavonoides, une meilleure activité antioxydante, une plus grande
stabilité oxydative et, dans I’ensemble, une qualité microbiologique plus satisfaisante. A
I’inverse, I’irrigation par eaux usées traitées a €été associée a une augmentation marquée des
polyphénols totaux, mais également a une diminution de certains indicateurs fonctionnels et a

une hausse des marqueurs d’oxydation et de la flore totale.

Ces résultats montrent que 1’enrichissement apparent en polyphénols ne se traduit pas
nécessairement par une amélioration de la qualité bioactive réelle du jus. Ainsi, I’effet de
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I’irrigation par eaux usées traitées doit €tre interprété selon une approche intégrative prenant en
compte non seulement la composition chimique, mais aussi I’activité antioxydante, la stabilité
oxydative et la qualit¢ microbiologique. Des analyses complémentaires ciblant le profil
phénolique individuel et I’évolution des paramétres au cours du stockage seraient nécessaires

pour confirmer pleinement ces observations.
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Chapitre IV — Effet de la source
d’eau d’irrigation sur la qualité

Physicochimique, lipidique, bioactive
et oxydative de I’huile d’olive

Chemlal en conditions semi-arides



1. Introduction

L’ol¢éiculture constitue une filiere stratégique du bassin méditerranéen, a la fois pour son
importance économique, nutritionnelle et environnementale. La production mondiale d’huile
d’olive a atteint environ 2,589 millions de tonnes en 2023/2024, puis 3,572 millions de tonnes
en 2024/2025, confirmant une reprise importante mais aussi une forte variabilité interannuelle
liée aux conditions climatiques, hydriques et agronomiques (International Olive Council, 2025).
En Algérie, la production est passée d’environ 64 000 tonnes en 2023/2024 a 85 000 tonnes en
2024/2025, ce qui souligne le potentiel de développement de la filiére, mais également sa

sensibilité aux contraintes environnementales et techniques (International Olive Council, 2025).

La qualité de I’huile d’olive dépend d’un ensemble de facteurs interdépendants, incluant
le cultivar, I’origine géographique, les conditions pédoclimatiques, la disponibilité hydrique, le
stade de maturité des olives, les pratiques d’extraction et les conditions de conservation. Des
travaux récents sur les huiles d’olive algériennes ont montré que les propriétés
physicochimiques, la composition phénolique et le profil en acides gras varient
significativement selon les variétés, 1’altitude, les caractéristiques du sol et les régions de
production (Issaad et al., 2024 ; Bendi Djelloul et al., 2024). Pour la variété Chemlal, largement
cultivée en Algérie, la composition en acides gras, la teneur en composés phénoliques, les
pigments, 1’acidité libre, I’indice de peroxyde et la stabilit¢ oxydative représentent des
indicateurs majeurs de la qualité nutritionnelle, fonctionnelle et commerciale de I’huile (Derdah

et al., 2024 ; Bendi Djelloul ef al., 2024).

Dans les zones méditerranéennes semi-arides, la raréfaction des ressources en eau douce
constitue aujourd’hui 1’'un des principaux facteurs limitant la durabilité¢ de ’oléiculture. Les
changements climatiques, caractérisés par I’augmentation des températures, la fréquence accrue
des sécheresses, I’irrégularité des précipitations et I’intensification des événements extrémes,
menacent directement la production oléicole et la stabilité¢ des rendements (Kaniewski ef al.,
2025 ; Leal Filho et al., 2025). Ces pressions climatiques sont particulierement préoccupantes
dans les pays méditerranéens, ou les épisodes récents de sécheresse ont entrainé des baisses
importantes de production et une forte instabilité du marché de I’huile d’olive (Kaniewski et

al., 2025 ; WMO, 2025).

Dans ce contexte, la réutilisation des eaux usées traitées apparait comme une alternative
prometteuse pour l’irrigation agricole, notamment dans les régions ou I’eau douce devient

limitée. Cette approche s’inscrit dans une logique d’économie circulaire, car elle permet de
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valoriser une ressource non conventionnelle, de réduire la pression sur les nappes souterraines
et de soutenir la productivité agricole dans les zones soumises au stress hydrique. Toutefois,
I’utilisation des eaux usées traitées en ol€iculture nécessite une évaluation rigoureuse, car leur
composition chimique, minérale et microbiologique peut influencer les propriétés du sol, la
physiologie de 1’arbre, la composition des fruits et la qualité finale de 1’huile (Al-Karablieh et

al., 2025 ; Benguennouna et al., 2025).

Des données récentes obtenues sur la variét¢ Chemlal dans la région de Hadjadj, pres
de Mostaganem, ont montré que la source d’eau d’irrigation peut modifier les propriétés
physicochimiques, la composition en acides gras, I’activité antioxydante et certaines propriétés
bioactives de I’huile d’olive (Benguennouna et al., 2025). Cette étude a notamment montré que
I’huile issue d’arbres irrigués avec des eaux usées traitées présentait des parametres de qualité
favorables, incluant une faible acidité, une faible valeur de peroxyde, une meilleure stabilité

oxydative et un profil lipidique intéressant (Benguennouna et al., 2025).

Par ailleurs, les composés bioactifs de 1’huile d’olive, notamment les polyphénols,
tocophérols, pigments et acides gras insaturés, jouent un role central dans sa stabilité oxydative,
sa valeur nutritionnelle et ses propriétés biologiques. Les variations de ces composés peuvent
étre influencées par le stress hydrique, la disponibilité minérale, les conditions pédoclimatiques
et les pratiques culturales, ce qui justifie ’intégration d’analyses chimiques, antioxydantes et
fonctionnelles dans I’évaluation des huiles issues de différents régimes d’irrigation (Derdah et

al., 2024 ; Zahran et al., 2025 ; Sciurba et al., 2025).

Cependant, malgré I’intérét croissant pour cette stratégie, les données disponibles
restent limitées concernant 1’effet direct des eaux usées traitées sur la qualité nutritionnelle et
fonctionnelle de 1’huile d’olive algérienne, en particulier pour la variété Chemlal cultivée dans
des environnements semi-arides cotiers tels que Mostaganem. Cette lacune est importante, car
la réponse de l’olivier peut varier selon la salinit¢ de 1’eau, la charge minérale, les
caractéristiques du sol, les conditions climatiques locales, le stade de maturité des olives et les
conditions d’extraction. Il devient donc nécessaire de comparer plusieurs sources d’eau afin de

déterminer si les eaux usées traitées peuvent étre utilisées sans compromettre la qualité finale

de I’huile.

La présente étude vise ainsi a évaluer I’effet comparatif de trois sources d’eau
d’irrigation sur les propriétés physicochimiques, la composition en acides gras et les composés

bioactifs de I’huile d’olive issue de la variété Chemlal produite dans la région de Mostaganem.
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Cette approche permettra de mieux comprendre le lien entre qualité de 1’eau d’irrigation et
qualité de I’huile, tout en fournissant des données scientifiques utiles pour promouvoir une
oléiculture algérienne plus durable, résiliente et compatible avec les exigences de sécurité, de

qualité et de valorisation des ressources hydriques non conventionnelles.

3. Matériel végétal, zone d’étude et échantillonnage

L’¢étude a été conduite durant la campagne agricole 2023-2024 dans une oliveraie de
Chemlal (Olea europaea L.) située a Bousquet, dans la région de Hadjadj, wilaya de
Mostaganem, au nord-ouest de I’ Algérie. Le site expérimental est localisé a proximité du littoral
méditerranéen, aux coordonnées approximatives 36°07'15” N et 0°20'17" E. La commune
couvre une superficie d’environ 92 km? et appartient a une zone méditerranéenne semi-aride,

marquée par une longue période seéche et une forte pression hydrique saisonnicre.

Durant la campagne étudiée, les températures estivales moyennes ont varié entre 29 et
36 °C, avec des maxima pouvant atteindre 39 °C, tandis que les températures hivernales
minimales ont été comprises entre 6 et 14 °C. Ces conditions climatiques sont favorables a la
culture de I’olivier, mais peuvent accentuer le stress hydrique durant les phases sensibles du
cycle de production, notamment la floraison, la nouaison, le grossissement du fruit et

I’accumulation lipidique.

Le matériel végétal était constitué d’oliviers adultes de la variété Chemlal, cultivés dans
une parcelle homogene. Les arbres étaient 4gés d’environ 10 ans, plantés avec un espacement
de 7 m x 7 m, soit une densité théorique d’environ 204 arbres/ha, arrondie a 200 arbres/ha. La
parcelle a été divisée selon trois modalités d’irrigation : eau de puits, eau de source et eaux
usées traitées. Chaque modalité comprenait environ 50 arbres, soit un total de 150 arbres suivis

dans le dispositif expérimental.

Les arbres retenus présentaient une homogénéité apparente en vigueur végétative,
volume de frondaison, charge fructifere, état sanitaire et niveau de production. Les arbres
présentant des symptomes visibles de dépérissement, de forte attaque parasitaire, de
déséquilibre végétatif, de stress sévere ou de production irréguliere ont été exclus afin de réduire

la variabilité expérimentale.

Les olives ont été récoltées manuellement au méme stade de maturité physiologique afin
de limiter 1’effet de la maturation sur 1’acidité, 1’indice de peroxyde, les coefficients UV, la

composition en acides gras, les composés phénoliques, les pigments et la stabilité oxydative de
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I’huile. Pour chaque modalité d’irrigation, les fruits ont été prélevés sur plusieurs arbres
représentatifs, a partir des quatre orientations principales de la frondaison (nord, sud, est et
ouest) et a différentes hauteurs accessibles de la couronne. Cette stratégie permet d’obtenir un
¢chantillon composite représentatif de chaque traitement, en limitant I’effet de I’exposition

solaire et de la position des fruits dans 1’arbre.

Seuls les fruits sains, entiers, non blessés, non infestés et exempts de desséchement,
pourriture, fermentation ou dommage mécanique ont été retenus. Apres récolte, les olives ont
¢été placées dans des caisses propres, aérées et étiquetées selon la source d’eau d’irrigation. Les
¢chantillons ont été transportés rapidement au laboratoire afin de limiter 1’échauffement,
I’hydrolyse enzymatique, la fermentation et 1’oxydation précoce. Avant extraction, les fruits ont
¢été triés manuellement afin d’éliminer les feuilles, rameaux, poussicres, corps étrangers et fruits

altérés.

4. Conduite culturale et techniques culturales

Le verger était conduit selon un systéme semi-intensif adapté aux conditions
méditerranéennes semi-arides. Les arbres étaient conduits en forme de gobelet, avec un tronc
principal court et plusieurs charpentieéres ouvertes autour de I’axe central. Cette architecture
favorise la pénétration de la lumiere, I’aération de la frondaison, 1’équilibre entre croissance

végétative et fructification, ainsi que la facilité des opérations culturales.

Une taille annuelle d’entretien était réalisée afin de maintenir une architecture réguliere
et équilibrée. Elle consistait a éliminer les rameaux secs, cass€s, entrecroisés, mal orientés ou
situés a I’intérieur de la couronne. Les rejets au pied de 1’arbre, les gourmands verticaux et les
rameaux non productifs étaient également supprimeés. Cette taille permettait de réduire la
concurrence interne pour ’eau et les assimilats, d’améliorer 1’exposition des rameaux
fructiferes, de limiter I’alternance de production et d’obtenir une maturation plus homogene des

fruits.

La densité de plantation de 7 m x 7 m permettait une distance suffisante entre les arbres
pour réduire la compétition hydrique, faciliter la circulation de I’air et permettre une meilleure
pénétration lumineuse. Cette disposition offrait également un acces pratique pour les opérations

d’irrigation, de taille, de désherbage, de récolte et de surveillance phytosanitaire.

L’entretien du sol était réalis¢ selon les pratiques locales. Le désherbage était effectué

régulierement, principalement de maniére mécanique ou manuelle, afin de limiter la
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compétition des adventices pour I’eau et les ¢léments minéraux. Aucun travail profond du sol
n’a été privilégié, afin de préserver la structure du sol, réduire I’érosion, limiter les pertes
d’humidité et éviter la perturbation des racines superficielles. Les interventions étaient
concentrées autour de la zone humidifiée par les goutteurs, correspondant a la zone racinaire

active.

La fertilisation suivait les recommandations techniques locales de la Direction des
Services Agricoles de Mostaganem. Les apports fertilisants de référence étaient de 250 kg N/ha,
100 kg P2Os/ha et 180 kg K>O/ha. Pour une densité¢ d’environ 200 arbres/ha, cela correspond
approximativement a 1,25 kg N/arbre, 0,50 kg P-Os/arbre et 0,90 kg K>O/arbre par campagne.
Ces apports ¢étaient fractionnés au cours du cycle cultural afin d’accompagner la reprise
végétative, la floraison, la nouaison, le grossissement des fruits, le durcissement du noyau et

I’accumulation lipidique.

L’azote participait au développement végétatif, au renouvellement des rameaux
fructiferes et a 1’activité photosynthétique. Le phosphore contribuait au développement
racinaire, a la floraison et au métabolisme énergétique. Le potassium jouait un role majeur dans
la régulation hydrique, le fonctionnement stomatique, le transport des assimilats, le
grossissement des fruits, la tolérance au stress hydrique et la biosynthése des lipides. Les mémes
pratiques de fertilisation ont été appliquées sur I’ensemble des modalités afin de limiter les

facteurs de confusion.

La protection phytosanitaire reposait sur une surveillance réguliere du verger. Les arbres
¢taient inspectés pour détecter les attaques de ravageurs ou les symptomes de maladies,
notamment la mouche de 1’olive, la cochenille, 1’ceil de paon, les dessechements de rameaux et
les pourritures des fruits. Les interventions phytosanitaires, lorsqu’elles étaient nécessaires,

¢taient réalisées de manicre raisonnée et homogene sur toute la parcelle.

5. Méthodes d’irrigation

L’irrigation était assurée par un systéme goutte-a-goutte, adapté aux conditions semi-
arides et permettant une distribution localisée de I’eau au niveau de la zone racinaire active. Le
systeme permettait de réduire les pertes par évaporation et ruissellement, d’améliorer
I’efficience d’utilisation de 1’eau et de maintenir une humidité réguliere autour des racines

absorbantes.
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L’irrigation était appliquée pendant la période séche, a une fréquence moyenne d’une
fois tous les 10 jours. Chaque séance durait entre 2 et 4 heures, permettant une infiltration
progressive jusqu’a une profondeur estimée de 40 a 60 cm, correspondant a la principale zone
d’absorption racinaire de 1’olivier. Cette profondeur permettait de soutenir [’activité
physiologique de I’arbre durant les phases critiques, notamment le grossissement du fruit,

I’accumulation de matiére séche et la biosynthése des lipides.

Trois sources d’eau ont €té comparées : eau de puits, eau de source et eaux usées traitées.
L’eau de puits représentait une ressource souterraine conventionnelle utilisée localement en
irrigation agricole. L’eau de source représentait une ressource naturelle alternative. Les eaux
usées traitées constituaient une ressource hydrique non conventionnelle, utilisée dans une

logique de valorisation durable de 1’eau.

La qualit¢ des eaux d’irrigation a été caractérisée par plusieurs parameétres
physicochimiques. Pour les eaux usées traitées, les valeurs indicatives étaient les suivantes :
température 15,00 °C, pH 7,40, conductivité électrique 2,80 puS/cm, demande chimique en
oxygeéne 58,38 mg/L, demande biologique en oxygene sur cinq jours 29,00 mg/L, ammonium
15,60 mg/L, nitrites 2,55 mg/L et matieéres en suspension 14,00 mg/L. Ces parametres
permettent d’évaluer la charge organique résiduelle, la minéralisation, le niveau de traitement

et la compatibilité de I’eau avec une utilisation agricole.

La comparaison entre les trois modalités d’irrigation permet d’évaluer I’effet de la
qualit¢ de ’eau sur les propriétés physicochimiques, la composition en acides gras, les
composés bioactifs, ’activité antioxydante et la stabilité¢ oxydative de I’huile d’olive Chemlal.
Les autres pratiques culturales ont ét¢ maintenues aussi homogeénes que possible afin que les

différences observées soient principalement attribuables a la source d’eau d’irrigation.

6. Extraction, conditionnement et analyses physicochimiques de I’huile d’olive

6.1. Echantillonnage, extraction et conservation des huiles

Les huiles d’olive analysées ont été obtenues a partir d’olives monovariétales de
Chemlal (Olea europaea L.) récoltées durant la campagne olé€icole 2023-2024 dans la région
de Hadjadj—Bousquet, wilaya de Mostaganem, Algérie. Les échantillons correspondaient aux
trois modalités d’irrigation étudiées : eau de puits, eau de source et eaux usées traitées. Apres
récolte, les olives ont été triées manuellement afin d’éliminer les feuilles, rameaux, olives

blessées, infestées, fermentées ou présentant des signes d’altération. Les fruits retenus ont été
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lavés a I’eau claire, égouttés, puis transformés dans un délai aussi court que possible afin de

limiter I’hydrolyse enzymatique, la fermentation et 1I’oxydation précoce.

L’extraction a été réalisée selon un procédé traditionnel comprenant le broyage, le
malaxage, le pressage hydraulique, la décantation et la séparation de 1’huile. Le broyage a
permis la rupture des cellules oléiféres et la libération des microgouttelettes d’huile. La pate
d’olive obtenue a été malaxée pendant 20—40 min a une température controlée d’environ 25—
30 °C, afin de favoriser la coalescence des gouttelettes d’huile tout en limitant la perte des
composés volatils et phénoliques. Aprés pressage, le mott huileux a été soumis a une

décantation naturelle afin de séparer I’huile de 1’eau de végétation et des particules solides.

Les huiles obtenues ont été¢ conditionnées dans des flacons en verre propres, secs et
hermétiquement fermés, d’une capacité de 1 L. Les flacons ont été remplis en limitant 1’espace
de téte, puis conservés a I’abri de la lumiére, de I’air et de la chaleur, a une température modérée
d’environ 15-20 °C, jusqu’aux analyses. Ces précautions visaient a réduire les réactions
d’oxydation, la dégradation des pigments, la perte des composés phénoliques et 1’altération des

propriétés sensorielles.
6.2. Détermination de P’acidité libre

L’acidité libre a été déterminée par titration alcalimétrique selon les méthodes ofticielles
du Conselil oléicole international. Environ 5 g d’huile ont été pesés avec précision dans un
erlenmeyer, puis dissous dans un mélange neutralisé¢ éthanol/éther diéthylique (1:1, v/v).
Quelques gouttes de phénolphtaléine ont été ajoutées comme indicateur. La solution a ensuite
¢été titrée avec une solution de KOH 0,1 N jusqu’a ’apparition d’une coloration rose pale

persistante pendant environ 30 s. Peralta et al. (2025) et Kyc¢yk et al. (2026).

Les résultats ont été exprimés en g d’acide oléique/100 g d’huile selon la formule suivante :

Acidité libre (%) = VxNx28.2

ou V représente le volume de KOH utilis¢, N la normalité de la solution de KOH et m la masse
d’huile analysée. Ce parametre permet d’évaluer le degré d’hydrolyse des triglycérides et la
libération d’acides gras libres. Une acidité élevée peut indiquer une mauvaise qualité des fruits,
un délai prolongé avant extraction ou des conditions de stockage défavorables. Pour I’huile

d’olive vierge extra, la limite réglementaire est fixée a < 0,8 g d’acide ol¢ique/100 g d’huile.
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6.3. Détermination de I’indice de peroxyde

L’indice de peroxyde a été déterminé afin d’évaluer les produits primaires de
I’oxydation lipidique, principalement les hydroperoxydes. Environ 2—5 g d’huile ont été
introduits dans un erlenmeyer, puis dissous dans un mélange acide acétique/chloroforme (3 :2,
v/v). Une solution saturée d’iodure de potassium a été ajoutée, puis le mélange a été maintenu
a I’obscurité pendant quelques minutes afin de permettre la libération de 1’iode par réaction

avec les peroxydes présents. Peralta et al. (2025) et Kycyk et al. (2026).

L’iode libér¢ a été titré avec une solution de thiosulfate de sodium 0,01 N, en présence
d’amidon comme indicateur. Un blanc a été réalisé dans les mémes conditions. L’indice de
peroxyde a été exprimé en meq O2/kg d’huile selon la formule :

B (V— Vy)x Nx 100
B m

Pv

ou V est le volume de thiosulfate utilisé pour 1I’échantillon, Vo celui du blanc, N la normalité du
thiosulfate et m la masse d’huile analysée. Pour les huiles d’olive vierges extra, la valeur doit

généralement rester inférieure ou égale a 20 meq Ox/kg.
6.4. Détermination des coefficients K232, K270 et AK

Les coefficients d’extinction spécifique dans ’ultraviolet ont été¢ déterminés par
spectrophotométrie UV-visible. Une solution d’huile a 1 % (m/v) a été préparée dans 1’iso-
octane, puis 1’absorbance a ét¢ mesurée dans une cuve en quartz de 10 mm aux longueurs

d’onde 232 nm, 266 nm, 270 nm et 274 nm. Derdah et al. (2024).

Le coefficient K232 renseigne principalement sur la présence de dienes conjugués,
associés aux produits primaires d’oxydation. Le coefficient K270 refléte davantage les triénes
conjugués et certains produits secondaires d’oxydation, comme les aldéhydes et cétones. Le
parametre AK a été calculé afin de détecter certaines altérations oxydatives ou anomalies de
qualité.

Kie6 + K274

AK == K270 - 2

Ces indices permettent d’apprécier I’état oxydatif global de I’huile et complétent ’acidité

libre et I’indice de peroxyde.
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6.5. Dosage des composés phénoliques totaux

Les composés phénoliques totaux ont été déterminés apres extraction de la fraction
polaire de I’huile. Une masse connue d’huile a ét¢ mélangée avec un solvant méthanol/eau (80
:20, v/v), puis agitée vigoureusement afin de favoriser le transfert des composés phénoliques
vers la phase hydroalcoolique. Aprés séparation des phases, 1’extrait méthanolique a été

récupéré pour ’analyse.

Le dosage a été réalisé par la méthode de Folin—Ciocalteu. Un volume d’extrait a été
mélangé avec le réactif de Folin—Ciocalteu, puis une solution de carbonate de sodium Na.COs
a 7,5 % a été ajoutée. Le mélange a été incubé pendant 40 min a 1’obscurité a température
ambiante. L’absorbance a ensuite été mesurée a 765 nm contre un blanc. Les résultats ont été
exprimés en mg d’équivalent acide gallique/kg d’huile a partir d’une courbe d’étalonnage

préparée avec I’acide gallique. Peralta et al. (2025) et Kygyk et al. (2026)

Les composés phénoliques sont des marqueurs importants de la qualité fonctionnelle de
I’huile d’olive, car ils contribuent a 1’activité antioxydante, & I’amertume, au piquant et a la

stabilité oxydative.
6.6. Evaluation de I’activité antioxydante par DPPH

L’activité antioxydante a été évaluée par le test DPPH. Une solution méthanolique de
DPPH a4 0,1 mM a été préparée fraichement. Un volume défini d’extrait phénolique a été
mélangé avec la solution de DPPH, puis incubé pendant 30 min a I’obscurité. L’absorbance a

¢té mesuree a 517 nm. Kygyk et al. (2026).

Le pourcentage d’inhibition du radical DPPH a été calculé selon la formule :

s Ay — A
Inhibition (%) = — X 100
0

ou Ao correspond a 1’absorbance du témoin et A: a ’absorbance de 1’échantillon. Les résultats
peuvent également étre exprimés en équivalent Trolox lorsque la courbe d’étalonnage

correspondante est utilisée.
6.7. Détermination du profil en acides gras par GC-FID

Le profil en acides gras a été déterminé apres conversion des acides gras en esters
méthyliques d’acides gras. Une aliquote d’huile a ¢été soumise a une réaction de

transestérification a 1’aide d’une solution méthanolique alcaline, puis les esters méthyliques
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obtenus ont été extraits dans une phase organique avant injection en chromatographie en phase

gazeuse.

L’analyse a été réalisée par GC-FID a I’aide d’une colonne capillaire de type HP-88 ou
équivalente, de dimensions 100 m x 0,25 mm X 0,20 um. Le gaz vecteur utilisé était 1’hélium,
avec un débit d’environ 1 mL/min. La température de 1’injecteur a été fixée a 250 °C et celle

du détecteur a 280 °C. Le volume d’injection était de 1 puL, en mode split.

Le programme de température du four peut étre appliqué comme suit : température
initiale de 140 °C, maintenue pendant quelques minutes, puis augmentation progressive jusqu’a
220 °C, avec maintien final afin d’assurer I’¢lution compléete des acides gras. Les acides gras
ont été identifiés par comparaison de leurs temps de rétention avec ceux de standards
commerciaux de FAMEs. Les résultats ont été exprimés en pourcentage relatif du total des

acides gras identifiés. Derdah et al. (2024),

Les principaux acides gras recherchés étaient : C16 :0 acide palmitique, C16 :1 acide
palmitoléique, C18 :0 acide stéarique, C18 :1 acide oléique, C18 :2 acide linolé¢ique et C18 :3
acide linolénique. Cette analyse permet d’évaluer la qualité nutritionnelle, le degré

d’insaturation et la stabilité oxydative potentielle des huiles.
6.8. Indice d’iode et indice de saponification

L’indice d’iode a été déterminé afin d’estimer le degré global d’insaturation de 1’huile.
Il a été exprimé en g 1/100 g d’huile. Une valeur élevée traduit une proportion plus importante
de doubles liaisons dans les acides gras, notamment les acides gras monoinsaturés et

polyinsaturés.

L’indice de saponification a été exprimé en mg KOH/g d’huile. Il renseigne sur la masse
moléculaire moyenne des acides gras constituant les triglycérides. Ces deux indices completent
I’analyse du profil lipidique et permettent une meilleure caractérisation chimique des huiles

obtenues. Peralta et al. (2025) et Kygyk et al. (2026)
7. Indice de siccativité

L’indice de siccativité a été utilisé comme parameétre complémentaire d’évaluation du
comportement oxydatif de I’huile. Bien qu’il soit plus couramment appliqué aux huiles
siccatives a usage industriel, il peut fournir une indication indirecte sur la tendance d’une huile
végétale a former un film oxydé au contact de 1’air, phénomene influencé par le degré
d’insaturation lipidique.
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Une masse connue d’huile a été déposée sous forme d’une couche mince et homogene
sur une surface propre, séche et plane. Les échantillons ont ét¢ exposés a 1’air libre a
température ambiante controlée, a I’abri de la poussiere et de la lumiére directe. Apres la période
d’exposition, 1’épaisseur ou la hauteur de la couche formée a été mesurée a 1’aide d’un dispositif

gradué. L’indice de siccativité a été calculé selon la formule suivante :

Hauteur de la couche formée (mm)

Indice de siccativité =
masse de I'échantillon (g)

Les résultats ont été exprimés en mm/g. Une valeur élevée traduit une plus grande
tendance au séchage oxydatif, généralement associée a une proportion plus importante d’acides
gras insaturés. Toutefois, dans le cadre d’une huile alimentaire telle que 1’huile d’olive, cet
indice a été interprété uniquement comme un indicateur complémentaire et non comme un

critére principal de qualité. Derdah et al. (2024),
7.1. Indice de réfraction

L’indice de réfraction a été déterminé conformément au principe de la norme ISO 6320
:2017 applicable aux corps gras d’origine animale et végétale. L’analyse a été réalisée a 1’aide
d’un réfractometre préalablement calibré avec de 1’eau distillée ou un liquide de référence
approprié. L’échantillon d’huile a ét¢ homogénéisé, filtré si nécessaire, puis quelques gouttes

ont été déposées sur le prisme propre et sec de ’appareil, en évitant la formation de bulles d’air.

La mesure a ¢été effectuée a température contrdlée, idéalement a 20 °C, car I’indice de
réfraction varie avec la température. Apres stabilisation de 1’échantillon, la valeur a été lue
directement sur ’appareil. Le prisme a été nettoyé soigneusement apres chaque mesure a 1’aide

d’un solvant approprié, puis séché avant I’analyse suivante. Peralta et al. (2025) .

L’indice de réfraction constitue un parameétre physique complémentaire permettant
d’apprécier indirectement la composition lipidique, le degré d’insaturation et la pureté de
I’huile. Pour I’huile d’olive, les valeurs se situent généralement autour de 1,4677—-1,4705 a 20
°C, selon la composition en acides gras et 1’état d’oxydation. Une variation importante de cet
indice peut indiquer une modification de la composition lipidique, une oxydation avancée ou

une éventuelle adultération.
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7.2. Dosage des caroténoides totaux

La teneur en caroténoides totaux de [I’huile d’olive a ¢été déterminée par
spectrophotométrie UV-visible apres dilution de 1’échantillon dans le cyclohexane, selon la
méthode utilisée pour les huiles d’olive vierges par Derdah et al. (2024), Peralta et al. (2025)
et Kyeyk et al. (2026). Une masse de 7,5 g d’huile a été dissoute dans 25 mL de cyclohexane,
puis la solution a ét¢ homogénéisée jusqu’a obtention d’un mélange limpide. L’absorbance a
¢té mesurée a 470 nm dans une cuve en quartz de 1 cm de trajet optique, en utilisant le
cyclohexane comme blanc. Les caroténoides, principalement associ€és aux teintes jaunes a
orangées de 1’huile, absorbent dans cette zone du spectre visible et constituent des indicateurs
importants de la richesse pigmentaire et de la stabilité oxydative de I’huile. La teneur en

caroténoides a été exprimée en mg/kg d’huile, selon la formule suivante :

Ayrox 10°
2000 x 100 x T

Caroténoides mg =

Ou A470 correspond a 1’absorbance mesurée a 470 nm, 2000 au coefficient d’extinction du 3-
caroténe dans I’huile, et T au trajet optique de la cuve, exprimé en cm. Cette analyse permet
d’évaluer la richesse pigmentaire de I’huile et sa contribution potentielle a la stabilité oxydative
et a la couleur finale du produit. Les mesures a 470 nm pour les caroténoides et 670 nm pour

les chlorophylles sont couramment utilisées dans les études récentes sur les huiles d’olive.
7.3. Dosage des chlorophylles totales

La teneur en chlorophylles totales a été¢ déterminée par spectrophotométrie UV-visible
apres dilution de I’huile dans le cyclohexane, selon I’approche décrite pour les pigments des
huiles d’olive par Derdah et al. (2024), Mehany et al. (2025) et Kycyk ef al. (2026). Une masse
de 7,5 g d’huile a ét¢ dissoute dans 25 mL de cyclohexane, puis I’absorbance a ét¢ mesurée a
670 nm dans une cuve de 1 cm, contre un blanc de cyclohexane. Cette longueur d’onde
correspond principalement a 1’absorption des chlorophylles et de leurs dérivés, notamment les
phéophytines. La teneur en chlorophylles a été exprimée en mg/kg d’huile, selon la formule

suivante :

Agro x 10°

Chlorophylles (mg/kg) = ——==—1——
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Ou A670 correspond a 1’absorbance mesurée a 670 nm, 613 au coefficient d’extinction des
chlorophylles dans I’huile, et T au trajet optique de la cuve. Les chlorophylles contribuent a la
couleur verte de I’huile, mais peuvent également agir comme photosensibilisateurs en présence
de lumiere, favorisant la photo-oxydation. Leur détermination est donc importante pour

interpréter la couleur, la fraicheur et la sensibilité oxydative de I’huile.
7.4. Dosage des flavonoides totaux

La teneur en flavonoides totaux a été déterminée par la méthode colorimétrique au
chlorure d’aluminium, selon le principe décrit par Santangelo et al. (2018) et appliqué aux
extraits végétaux riches en composés phénoliques. Cette méthode repose sur la formation d’un
complexe jaunatre entre les ions aluminium et les groupements hydroxyles des flavonoides. Un
volume défini d’extrait méthanolique de I’huile a été mélangé avec une solution de chlorure
d’aluminium, puis incubé a température ambiante et a 1’abri de la lumicre. L’absorbance a été

mesurée a 415 nm.

Les résultats ont été exprimés en mg équivalent quercétine/kg d’huile ou en mg/kg
d’huile, selon le standard utilisé pour la courbe d’étalonnage. La teneur en flavonoides a été

calculée selon 1’équation suivante :
Flavonoides (mg/kg) =A415xVxP01000xa

1000

0

. mg
Flavonoides (—) =AysxVx xa

kg

ou A415 représente I’absorbance a 415 nm, V le volume de I’extrait méthanolique, PO la masse
de I’échantillon et a le coefficient obtenu a partir de la courbe d’étalonnage. Les flavonoides
constituent une fraction spécifique des composés phénoliques et participent a la capacité

antioxydante globale de 1’huile.
7.5. Teneur en eau et matiéres volatiles

La teneur en eau et maticres volatiles a été déterminée par dessiccation gravimétrique,
conformément au principe de la méthode ISO 662 mentionnée par 1’International Olive Council
(2024) parmi les méthodes de référence pour les huiles d’olive et huiles de grignons d’olive.
Une masse connue d’huile a ét¢ introduite dans une capsule préalablement séchée et tarée, puis
placée a I’étuve a 103 =2 °C pendant 2 h ou jusqu’a masse constante. Apres séchage, la capsule

a été refroidie dans un dessiccateur, puis pesée.
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La teneur en eau et mati¢res volatiles a été exprimée en % selon la formule :

s my; — Mmp
Humidité (%) = — x 100
my — My
Ou mO correspond a la masse de la capsule vide, m1 a la masse de la capsule contenant 1’huile
avant séchage, et m2 a la masse aprés séchage. Ce parametre est important, car une teneur
¢levée en eau peut favoriser I’hydrolyse des triglycérides, 1’augmentation de 1’acidité libre et

’altération de la stabilit¢ de I’huile pendant le stockage.
7.6. Matiéres minérales / cendres

La teneur en matiéres minérales a ét¢ déterminée par calcination, selon le principe
gravimétrique classique utilis¢é pour I’évaluation des résidus minéraux dans les matrices
alimentaires lipidiques, tel que rapporté dans les méthodes AFNOR (1985). Une masse connue
d’huile a été placée dans un creuset préalablement calciné, refroidi et taré. L’échantillon a
ensuite €ét¢ incinéré progressivement dans un four a moufle a 550 °C pendant 4 h, jusqu’a
obtention d’un résidu minéral stable. Aprés refroidissement dans un dessiccateur, le creuset a

¢été pese.
La teneur en cendres a €té exprimée en % selon la formule :

m; — My
Cendres (%) = — x 100

m; — My
ou m0 correspond a la masse du creuset vide, m1 a la masse du creuset contenant 1’échantillon
avant calcination, et m2 a la masse du creuset apres calcination. Ce parametre donne une
estimation globale des résidus minéraux présents dans I’huile. Dans une huile d’olive
correctement clarifiée et filtrée, cette fraction reste généralement faible ; des valeurs élevées
peuvent indiquer une présence excessive de particules, de traces minérales ou d’impuretés

résiduelles.
7.7. Substances réactives a I’acide thiobarbiturique

L’indice TBARS a été utilis¢ comme indicateur complémentaire de la peroxydation
lipidique secondaire, selon le principe de la réaction entre I’acide thiobarbiturique et les
composés aldéhydiques issus de 1’oxydation des lipides, notamment le malondialdéhyde. Une
masse de 0,1 g d’huile a ét¢ mélangée avec une solution de TBA 0,67 %, puis chauffée au bain-
marie a 95 °C pendant 60 min. Apres refroidissement a température ambiante, les tubes ont été

centrifugés afin de séparer les phases, puis I’absorbance de la phase analysée a été mesurée a
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532 nm. Des protocoles récents appliqués aux matrices lipidiques utilisent également le signal
a 532 nm pour quantifier les produits de peroxydation secondaire sous forme d’équivalents

MDA (Trajkovska et al., 2024 ; Ammar et al., 2025).

Les résultats ont été exprimés en mg équivalent MDA/kg d’huile lorsqu’une courbe
d’étalonnage au malondialdéhyde ou au tétraméthoxypropane était disponible. A défaut, les
résultats peuvent étre exprimés en absorbance relative a 532 nm. Une valeur ¢levée de TBARS

indique une oxydation secondaire plus importante et une moindre stabilité oxydative de I’huile.
Composition de I’huile d’olive en acides gras par GC-MS

La composition en acides gras de I’huile d’olive a été déterminée par chromatographie
en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (GC-MS) aprés conversion des lipides
en esters méthyliques d’acides gras (FAMESs). Cette étape de dérivatisation permet d’augmenter
la volatilité des acides gras, d’améliorer leur stabilité thermique et d’optimiser leur séparation
chromatographique. La préparation des FAMEs a ¢été réalisée selon le principe de
transestérification alcaline recommandé pour les huiles d’olive par I’International Olive
Council (2018) et conformément au domaine d’application de la norme ISO 24363 :2023, qui
couvre la détermination des FAMEs de C12 a C24, incluant les acides gras saturés,
monoinsaturés, polyinsaturés et certains isomeres cis/trans dans I’huile d’olive et les huiles

végétales.

Briévement, une aliquote d’environ 0,10 g d’huile d’olive a été introduite dans un tube
en verre propre et sec, puis dissoute dans 2 mL de n-heptane. Ensuite, 0,2 mL de solution de
méthanolate de potassium ou de KOH méthanolique (2 N) a été ajouté. Le mélange a été agité
vigoureusement pendant 30 s, puis laissé au repos pendant environ 5 min a température
ambiante afin de permettre la séparation des phases. La phase organique supérieure, contenant
les FAME:s, a été soigneusement récupérée et transférée dans un flacon d’injection GC muni
d’un insert. Lorsque nécessaire, la solution a été filtrée a travers une membrane PTFE 0,22 pm

avant injection afin d’éliminer les particules résiduelles.

L’analyse chromatographique a été réalisée a I’aide d’un systeme Shimadzu GCMS-
QP2020 NX, équipé d’un injecteur split/splitless et d’un détecteur de masse. La séparation des
FAME:s a été eftfectuée sur une colonne capillaire polaire adaptée aux acides gras, de type SH-
Rt-2560, HP-88 ou équivalente, de dimensions approximatives 100 m x 0,25 mm x 0,20 pm.

L’hélium a été utilisé comme gaz vecteur, avec un débit constant de 1,0 mL/min. Le volume
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d’injection était de 1 puL, en mode split, avec un ratio split recommandé¢ de 1 :50 afin d’éviter

la surcharge de la colonne.

La température de 1’injecteur a été fixée a 250 °C. Le programme du four a été établi
comme suit : température initiale de 140 °C, maintenue pendant 5 min, puis augmentation a
raison de 4 °C/min jusqu’a 220 °C, suivie d’un maintien final de 10 min afin d’assurer I’élution
compléte des FAMEs a longue chaine. L’interface GC-MS a été maintenue a 280 °C et la source
d’ionisation a 230 °C. L’ionisation a été réalisée en mode impact électronique (EI) a 70 eV, avec
acquisition en mode scan sur une gamme de masse m/z 40—-500. Des conditions similaires sont
couramment utilisées pour 1’analyse GC-MS des FAMEs sur des systémes mono-

quadripolaires, y compris le GCMS-QP2020 NX (Shimadzu, 2025).

Les acides gras ont été identifiés par comparaison des temps de rétention et des spectres
de masse avec ceux d’un mélange standard commercial de FAMESs, ainsi qu’avec les
bibliothéques spectrales disponibles, telles que NIST. Les principaux acides gras recherchés
¢taient 1’acide palmitique (C16 :0), ’acide palmitoléique (C16 :1), I’acide stéarique (C18 :0),
I’acide oléique (C18 :1), I’acide linoléique (C18 :2) et I’acide linolénique (C18 :3). Les acides
gras minoritaires éventuellement détectés, notamment C14 :0, C17 :0, C20 :0, C20 :1, C22 :0

et C24 :0, ont également été rapportés lorsque leur identification était fiable.

La quantification a été réalisée par normalisation des aires des pics chromatographiques.
Les résultats ont été exprimés en pourcentage relatif du total des acides gras identifiés. Cette
approche permet de comparer les profils lipidiques entre les huiles issues des différentes sources
d’irrigation. Lorsqu’un standard interne est disponible, par exemple le méthyl nonadécanoate
(C19:0), 1l peut etre ajouté avant la transestérification afin d’améliorer la précision quantitative.
Dans ce cas, les résultats peuvent également étre exprimés en mg/g d’huile ou en g/100 g
d’acides gras totaux. Des travaux récents sur I’huile d’olive montrent que I’interprétation du
profil en acides gras, en particulier les proportions d’acide oléique, palmitique et linoléique,
constitue un critére important pour 1’évaluation de la qualité nutritionnelle, de I’authenticité et

de la stabilité oxydative des huiles (Toplu et al., 2025).

8.Analyse statistique

Toutes les analyses ont été réalisées en triplicat (n = 3) et les résultats ont été exprimés
en moyenne + écart-type. La normalité des données a été vérifiée par le test de Shapiro—Wilk

et ’homogénéité des variances par le test de Levene. Les différences entre les huiles issues des
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trois modalités d’irrigation (eau de puits, eau de source et eaux usées traitées) ont été évaluées
par une ANOVA a un facteur, suivie du test post hoc de Tukey HSD. Le seuil de significativité
a été fixé a p <0,05. Les analyses statistiques ont été réalisées avec IBM SPSS Statistics version
29. Les lettres différentes dans les tableaux ou figures indiquent des différences significatives

entre les traitements.

III.Résultats des analyses physico-chimiques de I’huile d’olive

1. Les indices

Les indices physicochimiques révelent des différences nettes entre les trois huiles
¢tudiées : Huile EUT, Huile EP et Huile Béjaia. Globalement, I’huile EP présente le meilleur
profil hydrolytique, I’huile EUT montre la meilleure stabilité¢ oxydative primaire et le plus haut
degré d’insaturation, tandis que 1’huile de Béjaia présente les valeurs les plus élevées d’acidité,
d’indice d’acide et d’indice de peroxyde, suggérant une altération hydrolytique et oxydative

plus avancée

Tableau 7.Indices physicochimiques des échantillons d’huile d’olive

Paramétres Unité Huile EUT Huile EP Huile Béjaia
mg KOH/g
Indice d’acide _ 3,94 £ 0,06° 2,87 +0,16¢ 5,06 £ 0,152
d’huile
Acidité libre % acide oléique 1,99 + 0,04 1,45 £0,05¢ 2,53 £0,052
Indice de mg KOH/g
181,02 £27,14¢ | 191,28 + 17,08 194,04 + 4,542
saponification d’huile
meq Oz/kg
Indice de peroxyde Shuil 6,80 + 1,14¢ 9,79 £ 0,92b 14,60 + 0,852
“huile
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g /100 g
Indice d’iode 93,90+ 1,112 85,90 + 0,40° 77,54 £0,57¢
d’huile
Indice de siccativité mm/h 7,73 +0,11 7,40 £ 0,34 7,20 = 0,00
Indice de réfraction — 1,468 + 0,002 1,462 + 0,002 1,456 +0,002¢

Les valeurs sont exprimées en moyenne + écart-type. Les lettres différentes sur la

méme ligne indiquent des différences significatives entre les échantillons a p < 0,05.

L’indice d’acide et 1’acidité libre suivent exactement la méme tendance : Béjaia > EUT
> EP. L’huile de Béjaia présente 1’acidité libre la plus élevée (2,53 £ 0,05 %) et I’indice d’acide
le plus important (5,06 £ 0,15 mg KOH/g), ce qui traduit une hydrolyse plus marquée des
triacylglycérols et une accumulation plus importante d’acides gras libres. A I’inverse, ’huile
EP affiche les valeurs les plus faibles (1,45 + 0,05 % ; 2,87 £ 0,16 mg KOH/g), indiquant une
meilleure maitrise de la qualité des fruits, du délai entre récolte et trituration, ou des conditions
de stockage. Selon les standards du Conseil oléicole international, I’acidité libre maximale est
de 0,8 % pour une huile vierge extra et de 2,0 % pour une huile vierge ; ainsi, EP et EUT peuvent
étre rapprochées de la catégorie vierge, tandis que Béjaia dépasse ce seuil et correspond

davantage a une huile vierge ordinaire sur ce critére seul (International Olive Council, 2024).

Cette augmentation de 1’acidité dans 1’huile de Béjaia peut étre liée a plusieurs facteurs
post-récolte : fruits blessés, délai prolongé avant extraction, stockage des olives dans des
conditions défavorables, fermentation partielle ou activité lipasique plus importante. Des
travaux récents ont montré que le stockage des olives avant trituration augmente 1’acidité libre,
I’indice de peroxyde et les coefficients UV, tout en réduisant les composés bioactifs comme les
phénols, caroténoides et chlorophylles (Kycyk et al., 2026). De méme, Vendrell Calatayud et
al. (2024) ont montré que le stockage de I’huile peut accentuer les processus oxydatifs et
modifier la fraction phénolique, ce qui confirme que I’acidité ne dépend pas uniquement de

’origine géographique, mais aussi de toute la chaine technologique.

L’indice de saponification varie de 181,02 + 27,14 mg KOH/g pour I’huile EUT a 194,04
+ 4,54 mg KOH/g pour ’huile de Béjaia. Les valeurs de EP (191,28 + 17,08 mg KOH/g) et
Béjaia se situent dans la plage habituellement attendue pour 1’huile d’olive, alors que EUT
présente une valeur moyenne légerement plus basse avec une dispersion importante. L’indice

de saponification est inversement li¢ a la masse moléculaire moyenne des acides gras : une
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valeur plus ¢élevée indique généralement une proportion relativement plus importante d’acides
gras a chaines plus courtes ou de triglycérides de masse moléculaire plus faible. Gerolim et al.
(2025) rappellent que les parametres requis pour I’huile d’olive incluent notamment 1’acidité,
I’indice de peroxyde, I’indice d’iode, I’indice de saponification et les limites de composition en

acides gras, ce qui justifie I’interprétation de cet indice avec le profil lipidique global.

La valeur plus faible de I’indice de saponification dans 1’huile EUT ne doit donc pas
étre interprétée isolément comme un signe de mauvaise qualité. Elle peut traduire une
composition triglycéridique 1égérement différente, possiblement liée a une proportion plus
¢levée d’acides gras a chaine longue ou a une variabilité analytique importante. Cette hypothése
est cohérente avec la valeur élevée de I’indice d’iode observée dans EUT, qui suggere une
fraction plus importante d’acides gras insaturés. Cependant, seule 1’analyse détaillée par GC-
MS ou GC-FID permet de confirmer cette interprétation a partir des proportions réelles de C16
:0,C18:0,C18:1,C18 :2 et C18 :3.

L’indice de peroxyde montre une tendance inversement favorable pour I’huile EUT, qui
présente la valeur la plus faible (6,80 £+ 1,14 meq O2/kg), suivie de EP (9,79 £+ 0,92 meq O2/kg)
et de Béjaia (14,60 + 0,85 meq O2/kg). Ces trois valeurs restent inférieures a la limite de 20 meq
O2/kg fixée pour les huiles d’olive vierges, ce qui indique que les huiles ne présentent pas une
oxydation primaire excessive au moment de I’analyse (International Olive Council, 2024).
Toutefois, la valeur plus élevée de Béjaia indique une formation plus importante
d’hydroperoxydes, probablement liée a une exposition plus forte a I’oxygene, a la lumiere, a la

chaleur, a un délai prolongé avant extraction ou a une moindre richesse en antioxydants naturels.

La faible valeur de I’indice de peroxyde dans EUT est particulierement intéressante, car
elle suggere que I’irrigation par eaux usées traitées n’a pas entrainé une oxydation primaire plus
importante. Au contraire, ce résultat rejoint les observations de Benguennouna et al. (2025), qui
ont rapporté que les huiles issues d’oliviers irrigués avec des eaux usées traitées présentaient
une acidité de 1,99 %, un indice de peroxyde de 6,8 meq O2/kg, une meilleure stabilité oxydative
et une composition lipidique favorable. Des travaux récents sur les régimes hydriques montrent
également que I’irrigation peut avoir un effet modéré mais réel sur les parametres standards de
qualité, notamment I’acidité libre, I’indice de peroxyde, K232, K270 et la composition en acides

gras (Sben Mansour-Gueddes et al., 2025 ; Brki¢ Bubola et al., 2022).

L’indice d’iode présente la tendance suivante : EUT > EP > Béjaia, avec des valeurs

respectives de 93,90 + 1,11, 85,90 £ 0,40 et 77,54 £ 0,57 g [-/100 g d’huile. Ces valeurs restent
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dans la plage généralement admise pour 1’huile d’olive, mais elles montrent des différences
importantes dans le degré d’insaturation. L’huile EUT, avec I’indice d’iode le plus élevé, semble
plus riche en acides gras insaturés, notamment en acide oléique et/ou linoléique. A I’inverse, la
valeur plus faible observée pour Béjaia suggere une huile relativement moins insaturée,
potentiellement plus riche en acides gras saturés ou monoinsaturés moins réactifs que les
polyinsaturés. L’indice d’iode doit cependant étre interprété avec prudence, car il ne distingue

pas les différentes familles d’acides gras ; il doit donc étre associ¢ au profil GC-MS des FAMEs.

L’association entre un indice d’iode élevé et un indice de peroxyde faible dans 1’huile
EUT est particulierement favorable. En théorie, une huile plus insaturée peut étre plus sensible
a l’oxydation, car les doubles liaisons sont des sites préférentiels d’attaque radicalaire.
Toutefois, dans le cas de EUT, la faible valeur de peroxyde suggere que cette insaturation est
probablement compensée par une meilleure protection antioxydante naturelle, une meilleure
fraicheur ou une transformation plus maitrisée. Cette hypotheése devra étre confirmée par les

teneurs en polyphénols, caroténoides, chlorophylles, TBARS et par les résultats DPPH.

L’indice de siccativité varie faiblement entre les huiles, avec 7,73 £ 0,11 pour EUT, 7,40
+ 0,34 pour EP et 7,20 + 0,00 pour Bé¢jaia. Ces différences sont limitées et doivent Etre
interprétées avec prudence, car I’huile d’olive est une huile non siccative et cet indice est
beaucoup plus pertinent pour les huiles utilisées dans les peintures, vernis ou revétements. Dans
cette étude, il peut seulement étre considéré comme un indicateur complémentaire indirect du
comportement oxydatif li¢ a I’insaturation. La tendance observée, avec une valeur plus élevée
pour EUT, est cohérente avec son indice d’iode plus €leveé, mais elle ne doit pas €tre utilisée

comme critére principal de qualité alimentaire.

L’indice de réfraction suit également la tendance EUT > EP > Béjaia, avec des valeurs
de 1,468 £ 0,002, 1,462 + 0,002 et 1,456 + 0,002, respectivement. L’indice de réfraction est
influencé par le degré d’insaturation, la longueur des chaines d’acides gras et la composition
globale en triglycérides. La valeur plus élevée de I’huile EUT est cohérente avec son indice
d’iode plus élevé, suggérant une proportion plus importante de composés insaturés. A I’inverse,
la valeur plus basse de Béjaia est cohérente avec son plus faible indice d’iode. Toutefois, une
interprétation définitive nécessite le profil en acides gras, car I’indice de réfraction reste un

parametre physique global et non spécifique.

Dans I’ensemble, les résultats montrent que I’huile EP posseéde le meilleur profil

hydrolytique, avec les plus faibles valeurs d’acidité et d’indice d’acide. L’huile EUT se
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distingue par une bonne stabilité oxydative primaire, un indice de peroxyde faible, un indice
d’iode ¢élevé et un indice de réfraction plus important, suggérant une huile plus insaturée mais
encore bien protégée contre 1’oxydation. L’huile de Béjaia, en revanche, présente les valeurs
les plus élevées d’acidité, d’indice d’acide et d’indice de peroxyde, indiquant une altération
plus avancée, possiblement liée aux conditions post-récolte, a la durée de stockage des fruits, a

la méthode d’extraction ou aux conditions de conservation.

Ces observations confirment que la qualité de 1’huile d’olive ne dépend pas uniquement
de la source d’eau ou de I’origine géographique, mais résulte d’une interaction complexe entre
le cultivar, le stade de maturité, le climat, le régime hydrique, le sol, le délai récolte—trituration,
les conditions d’extraction et le stockage. Issaad et al. (2024) ont montré que les huiles d’olive
algériennes présentent une variabilité importante des propriétés physicochimiques, de la
composition en polyphénols et du profil en acides gras selon les régions et les cultivars. De
méme, Rocha et al. (2026) ont confirmé que 1’origine géographique peut influencer les

parametres de qualité, méme lorsque les huiles restent dans les limites réglementaires.
2. Teneurs en pigments lipophiles : caroténoides et chlorophylles

Les résultats montrent que les huiles EUT et Béjaia présentent les teneurs les plus
¢levées en pigments lipophiles. Pour les caroténoides, les valeurs atteignent 0,95 + 0,07 mg/kg
dans I’huile EUT et 0,88 £+ 0,02 mg/kg dans I’huile de Béjaia, contre seulement 0,31 + 0,003
mg/kg dans I’huile EP. La méme tendance est observée pour les chlorophylles, avec 2,25 + 0,47
mg/kg pour EUT, 2,32 + 0,09 mg/kg pour Béjaia et 0,75 + 0,24 mg/kg pour EP. Cette
distribution suggere que les huiles EUT et Béjaia ont conservé une fraction pigmentaire plus
importante, ce qui peut étre li¢ au stade de maturité des olives, a la méthode d’extraction, a la
présence éventuelle de fragments foliaires, ou a une meilleure extraction des composés

lipophiles au moment du broyage.

Tableau 8. Teneurs en caroténoides et chlorophylles des huiles d’olive

Paramétres Unité Huile EUT Huile EP Huile Béjaia
Caroténoides mg/kg 0,95+ 0,072 0,31 £ 0,003® 0,88 + 0,022
Chlorophylles mg/kg 2,25 +0,472 0,75 + 0,24 2,32 £0,092

Les valeurs sont exprimées en moyenne + écart-type. Les lettres différentes sur la méme

ligne indiquent une différence significative entre les échantillons a p < 0,05. Les huiles EUT et

118




Béjaia ne différent pas significativement entre elles pour les caroténoides et les chlorophylles,

mais elles présentent des teneurs significativement supérieures a 1’huile EP.

Les caroténoides jouent un role important dans la couleur jaune-orangée de 1’huile
d’olive et participent aussi a sa protection antioxydante, notamment en limitant certaines
réactions radicalaires. Leur teneur dépend du cultivar, du stade de maturité, des conditions
climatiques, du stockage des fruits et des parameétres technologiques d’extraction. La faible
teneur observée dans 1’huile EP peut traduire une maturité plus avancée des olives, une
dégradation plus importante des pigments pendant 1’extraction ou une moindre extraction de la
fraction lipophile. Gagour et al. (2024) ont montré que les huiles issues de fruits pleinement
mirs peuvent présenter une forte diminution des chlorophylles, des caroténoides et des

polyphénols, confirmant que le degré de maturit¢ est un facteur majeur de variation

pigmentaire.

Les chlorophylles sont responsables des nuances vertes de I’huile d’olive. Leur présence
¢levée dans les huiles EUT et Béjaia peut indiquer une extraction a partir de fruits moins
avancés dans la maturation, une trituration plus intense, ou un contact plus important avec des
tissus végétaux riches en pigments, notamment les feuilles. Cependant, il faut éviter
d’interpréter automatiquement une chlorophylle élevée comme une simple “contamination
foliaire”. Elle peut aussi refléter une huile plus fraiche, issue d’olives plus vertes ou d’un
procédé qui conserve davantage les pigments naturels. Kiralan et al. (2024) ont montré que
I’ajout controlé de feuilles d’olivier peut augmenter les teneurs en chlorophylles et
caroténoides, ce qui confirme que les tissus foliaires peuvent enrichir 1’huile en pigments, mais

aussi modifier ses propriétés physicochimiques.

Sur le plan de la stabilité, les caroténoides sont généralement considérés comme protecteurs,
alors que les chlorophylles ont un comportement plus ambivalent. En absence de lumiere, elles
peuvent accompagner une huile fraiche et riche en pigments ; en présence de lumicre, elles
peuvent agir comme photosensibilisateurs et accélérer la photo-oxydation. Ainsi, les huiles
EUT et Bé¢jaia, plus riches en chlorophylles, doivent €tre conservées strictement a 1’abri de la
lumiére pour éviter une oxydation accélérée. Cette interprétation est cohérente avec les travaux
récents sur la stabilit¢ de I’huile d’olive, qui montrent que la stabilité oxydative dépend de
I’équilibre entre composés antioxydants, pigments, acides gras insaturés, exposition a la

lumicre et conditions de stockage (Costa et al., 2025 ; Hafeez et al., 2025).
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L’huile EUT présente un profil particulierement intéressant, car elle combine une teneur
¢levée en caroténoides (0,95 mg/kg) et en chlorophylles (2,25 mg/kg) avec un indice de
peroxyde précédemment faible. Cela suggere que la richesse pigmentaire de cette huile ne s’est
pas accompagnée d’une oxydation primaire élevée au moment de I’analyse. Cette observation
peut indiquer une bonne fraicheur, une protection antioxydante suffisante ou une extraction
relativement maitrisée. Toutefois, sa forte teneur en chlorophylles impose des conditions de
stockage rigoureuses, notamment [’utilisation de flacons opaques ou en verre ambré, une faible

exposition a I’oxygene et une conservation a température modérée.

L’huile de Béjaia présente également des teneurs élevées en pigments, mais son
interprétation est différente, car elle avait déja montré des valeurs plus élevées d’acidité et
d’indice de peroxyde. Ainsi, malgré sa richesse en caroténoides et chlorophylles, cette huile
semble présenter une altération hydrolytique et oxydative plus avancée. Cela montre que la
présence de pigments ne suffit pas a garantir une meilleure qualité globale : les pigments doivent
étre interprétés avec les indices d’acidité, de peroxyde, K232/K270, TBARS, polyphénols et
profil en acides gras. Une huile peut étre riche en pigments tout en étant plus oxydée si les

conditions de récolte, de trituration ou de stockage ont été défavorables.

En revanche, ’huile EP présente les teneurs les plus faibles en caroténoides et
chlorophylles. Cette faible pigmentation peut correspondre a une huile moins verte,
possiblement issue d’olives plus mires ou d’un procédé entrainant une extraction plus limitée
des pigments. Elle peut aussi expliquer en partie son indice d’iode et son indice de réfraction
plus faibles observés précédemment. Toutefois, la faible teneur en chlorophylles peut constituer
un avantage pour la stabilité a la lumiére, car elle réduit le risque de photo-oxydation, surtout

si I’huile est exposée a des conditions de stockage non optimales.
3. Polyphénols totaux et flavonoides des huiles d’olive

Les résultats montrent une variation trés marquée des composés phénoliques entre les
trois huiles. L’huile EUT présente la teneur la plus élevée en polyphénols totaux (604,76 +26,26
mg EAG/kg), suivie de I’huile EP (500,58 + 18,01 mg EAG/kg), tandis que I’huile de Béjaia
affiche la valeur la plus faible (226,89 + 9,83 mg EAG/kg). Cette hiérarchie indique que les
huiles EUT et EP possedent une fraction phénolique beaucoup plus riche, ce qui peut contribuer

a une meilleure stabilité oxydative et a une meilleure valeur fonctionnelle.
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Tableau 9.Polyphénols totaux et flavonoides totaux

Parameétres Unité Huile EUT Huile EP Huile Béjaia

Polyphénols totaux mg EAG/kg | 604,76 + 26,26 500,58 + 18,01> | 226,89 + 9,83¢

Flavonoides totaux mg EQ/kg 63,03 £ 1,14¢ 72,57 + 5,96° 125,72 £ 1,912

Les valeurs sont exprimées en moyenne + €cart-type. Les lettres différentes sur la méme

ligne indiquent une différence significative entre les échantillons a p < 0,05.

Les polyphénols de I’huile d’olive regroupent plusieurs familles, notamment les dérivés
de I’oleuropéine et du ligstroside, les lignanes, les flavonoides et les acides phénoliques. Le
Conseil oléicole international décrit I’analyse des biophénols de I’huile d’olive par HPLC
comme une méthode ciblant ces composés mineurs polaires, avec un domaine de mesure allant
d’environ 30 a 800 mg/kg (International Olive Council, 2022). Ainsi, les valeurs obtenues pour
EUT et EP se situent dans une zone ¢€levée de richesse phénolique, alors que 1’huile de Béjaia

présente un niveau plus faible.

La teneur €levée en polyphénols de I’huile EUT est particulierement intéressante, car
elle concorde avec son faible indice de peroxyde observé précédemment. Les polyphénols
agissent comme antioxydants naturels en piégeant les radicaux libres, en retardant la formation
d’hydroperoxydes et en améliorant la résistance de I’huile a I’oxydation. Cette relation entre
richesse phénolique, qualité fonctionnelle et stabilité oxydative est largement rapportée dans
les travaux récents sur 1’huile d’olive vierge et extra vierge (Tsitsipas et al., 2025; Marx &

Priego-Capote, 2025).

L’huile EP présente également une teneur élevée en polyphénols (500,58 mg EAG/kg),
ce qui peut expliquer en partie sa bonne qualité hydrolytique et sa faible acidité observées
précédemment. Une huile riche en phénols est généralement mieux protégée contre 1’oxydation,
mais la teneur finale dépend fortement du cultivar, du stade de maturité, de la disponibilité
hydrique, des conditions climatiques, du broyage, du malaxage et du stockage. Marx et Priego-
Capote (2025) ont notamment souligné que les conditions de malaxage peuvent influencer
fortement la concentration en composés phénoliques polaires des huiles vierges, les
températures plus faibles permettant généralement une meilleure préservation de cette fraction

bioactive.
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La faible teneur en polyphénols de I’huile de Béjaia (226,89 mg EAG/kg) peut étre lice
a plusieurs facteurs : olives plus mires, stockage prolongé avant extraction, oxydation plus
avancée, conditions de malaxage moins favorables ou perte progressive des phénols pendant la
conservation. Cette interprétation est cohérente avec les résultats antérieurs montrant que cette
huile présentait les valeurs les plus élevées d’acidité et d’indice de peroxyde. Derdah et al.
(2024), dans une étude sur les huiles de Chemlal, ont montré que le stockage a température
ambiante peut provoquer une diminution importante des composés phénoliques totaux apres 12

mois, confirmant la sensibilité de cette fraction aux conditions de conservation.

Concernant les flavonoides totaux, la tendance est différente : I’huile de Béjaia présente
la valeur la plus élevée (125,72 + 1,91 mg EQ/kg), suivie de I’huile EP (72,57 £ 5,96 mg EQ/kg)
et de I’huile EUT (63,03 + 1,14 mg EQ/kg). Cette opposition entre polyphénols totaux et
flavonoides est scientifiquement intéressante. Elle suggere que I’huile de Béjaia, bien que moins
riche en polyphénols globaux, pourrait contenir une proportion relativement plus importante de
composés flavonoidiques, tels que certains dérivés de la lutéoline ou de 1’apigénine. Toutefois,
cette interprétation doit rester prudente, car la méthode colorimétrique au chlorure d’aluminium

donne une estimation globale et ne permet pas d’identifier les molécules individuelles.

Le contraste entre les polyphénols totaux faibles et les flavonoides élevés dans I’huile
de Béjaia peut aussi s’expliquer par des différences de composition de la fraction phénolique.
Une huile peut contenir moins de phénols totaux, mais une proportion plus importante d’une
sous-fraction flavonoidique. Il est également possible que certains composés réducteurs ou
interférences analytiques influencent les résultats colorimétriques. Pour confirmer cette
hypothese, une analyse HPLC ou LC-MS serait nécessaire afin de quantifier séparément
I’hydroxytyrosol, le tyrosol, I’oleuropéine, 1’oleocanthal, 1’oleacéine, la lutéoline et I’apigénine.
Le COI reconnait d’ailleurs que les biophénols de I’huile d’olive regroupent plusieurs familles
différentes, dont les flavonoides, les lignanes, les phénols simples et les secoiridoides

(International Olive Council, 2022).

La richesse en polyphénols des huiles EUT et EP peut également étre reliée aux
conditions agronomiques. Le stress hydrique modéré, la disponibilité minérale, la maturité des
fruits et les pratiques d’irrigation peuvent modifier le métabolisme phénolique de 1’olivier.
Issaad et al. (2024) ont montré que les huiles d’olive algériennes présentent une variabilité
importante des propriétés physicochimiques, des polyphénols et du profil en acides gras selon

les régions et les cultivars. Cela confirme que les différences observées entre EUT, EP et Béjaia
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ne doivent pas étre attribuées a un seul facteur, mais a l’interaction entre origine, eau

d’irrigation, maturité, extraction et stockage.

Il faut également souligner que la méthode de Folin—Ciocalteu, utilisée pour les
polyphénols totaux, mesure la capacité réductrice globale de ’extrait et non uniquement les
phénols spécifiques de I’huile d’olive. Siano ef al. (2022) ont montré que certaines méthodes
spectrophotométriques peuvent différer des dosages HPLC et que la corrélation dépend du type
de méthode utilisée. Ainsi, les valeurs de polyphénols totaux obtenues ici sont trés utiles pour
comparer les échantillons entre eux, mais elles doivent étre interprétées comme un indice global

de richesse phénolique plutoét que comme une quantification moléculaire précise.
4. Extinction spécifique UV : marqueurs d’oxydation primaire et secondaire

Les coefficients d’extinction spécifique K232 et K270 sont des marqueurs essentiels de
1’¢état oxydatif des huiles d’olive. K232 reflete principalement la formation de dienes conjugués
et d’hydroperoxydes, qui correspondent aux produits primaires de 1’oxydation lipidique, tandis
que K270 est davantage associ¢ aux produits secondaires d’oxydation, notamment les
aldéhydes, cétones et triénes conjugués (Manai-Djebali et al., 2023 ; Chabni et al., 2024). Ces
deux indices completent I'indice de peroxyde et permettent une lecture plus précise de la
fraicheur, de la conservation et de la stabilité¢ oxydative des huiles d’olive (International Olive

Council, 2024; Chabni et al., 2025).

Tableau 10.Extinction spécifique K232 et K270 des huiles d’olive

Paramétres Unité Huile EUT Huile EP Huile Béjaia
K270 — 0,059 £ 0,008 0,076 £ 0,0042> | 0,112 +0,0302
K232 — 1,611 £ 0,080¢ 2,078 £0,040° | 2,268 = 0,0102

Dans la présente étude, I’huile EUT présente les valeurs les plus faibles de K232 et
K270, avec respectivement 1,611 = 0,080 et 0,059 + 0,008. L’huile EP occupe une position
intermédiaire, avec K232 =2,078 + 0,040 et K270 = 0,076 + 0,004, tandis que I’huile de Béjaia
affiche les valeurs les plus élevées, soit K232 =2.268 + 0,010 et K270 = 0,112 + 0,030. Cette
hiérarchie indique que I’huile EUT présente le niveau le plus faible de produits d’oxydation

primaire et secondaire, alors que I’huile de B¢jaia montre une oxydation plus avancée.

Toutes les huiles restent néanmoins conformes aux limites de qualité du Conseil oléicole

international pour ’huile d’olive vierge extra, soit K232 < 2,50, K270 < 0,22 et AK < 0,01
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(International Olive Council, 2024). Cette conformité montre que, malgré les différences
significatives entre les échantillons, aucun échantillon ne présente une dégradation UV
excessive selon ces critéres réglementaires. Cependant, comme 1’ont souligné Chabni et al.
(2024), K232 et K270 doivent étre interprétés avec prudence, car les composés phénoliques
absorbent aussi dans la zone UV entre 220 et 380 nm, ce qui peut influencer partiellement ces

mesures (Chabni et al., 2024).

La faible valeur de K232 observée dans 1’huile EUT est cohérente avec son indice de
peroxyde précédemment faible, ce qui confirme une oxydation primaire limitée. Cette stabilité
peut étre lie a la richesse de cette huile en composés antioxydants, notamment les polyphénols
et caroténoides, qui peuvent retarder la formation d’hydroperoxydes. Les travaux récents de
Costa et al. (2026) ont montré que la stabilité¢ oxydative de I’huile d’olive vierge extra dépend
fortement de 1’interaction entre les tocophérols, les composés phénoliques et le profil en acides

gras, en particulier les rapports MUFA/PUFA et polyphénols/tocophérols (Costa et al., 2026).

L’huile de Béjaia, en revanche, présente les valeurs les plus ¢élevées de K232 et K270,
ce qui confirme les résultats précédemment obtenus pour I’acidité et I’indice de peroxyde.
L’augmentation de K232 indique une accumulation plus importante de diénes conjugués, tandis
que 1’¢élévation de K270 suggere une progression vers des produits secondaires d’oxydation.
Ces valeurs peuvent étre associées a un délai plus long entre la récolte et la trituration, a un
stockage des olives ou de I’huile dans des conditions défavorables, a une exposition accrue a la
lumieére, a ’oxygene ou a la chaleur, ou encore a une moindre concentration en antioxydants
naturels. Manai-Djebali ef al. (2023) ont également montré que les coefficients K232, K270 et
AK varient selon ’origine géographique et reflétent directement 1’état de conservation des

huiles d’olive monovariétales (Manai-Djebali et al., 2023).

L’huile EP présente un profil intermédiaire. Sa valeur de K232 = 2,078 indique une
formation modérée de produits primaires d’oxydation, tandis que K270 = 0,076 reste faible,
suggérant une faible accumulation de produits secondaires. Ce profil indique que ’huile EP
conserve une bonne qualité oxydative, méme si elle semble 1égérement moins protégée que
I’huile EUT. Ce résultat peut étre 1i¢ a une teneur plus faible en pigments et polyphénols, comme

observé dans les résultats précédents, ce qui pourrait réduire sa capacité antioxydante globale.

Les résultats obtenus sont cohérents avec les travaux récents sur I’impact des procédés
d’extraction et des conditions technologiques sur les parametres UV. Chabni ef al. (2025) ont

montré que K232 et K270 peuvent dépasser les limites réglementaires lorsque des procédés
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innovants modifient fortement la matrice huileuse, méme lorsque les huiles présentent une
teneur phénolique ¢élevée et une bonne stabilité fonctionnelle. Cela montre que ces indices
doivent étre interprétés dans un cadre global incluant I’indice de peroxyde, les composés

phénoliques, les pigments, les tocophérols et le profil en acides gras (Chabni et al., 2025).
5.Teneur en eau, matiéres volatiles et résidu sec apparent des huiles d’olive

Les résultats montrent une différence nette entre les trois huiles analysées. L’huile EUT présente
la teneur en eau la plus faible (0,02 = 0,00 %), suivie de I’huile EP (0,17 + 0,02 %), tandis que
I’huile de Béjaia affiche la valeur la plus élevée (0,23 £+ 0,06 %).

Tableau 11.Taux d’humidité et matiére séche des huiles d’olive

Huile
Paramétres Unité | Huile EUT | Huile EP
Béjaia
Humidité / eau et matiéres 0,23 +
% 0,02 + 0,00 | 0,17 £ 0,022
volatiles 0,062
Matiére séche / résidu sec 0,14 + 0,03 +
% 0,46 £ 0,052
apparent 0,03b 0,02¢

Cette hiérarchie indique que I’huile EUT a probablement bénéfici¢é d’une meilleure
séparation huile/eau, d’une décantation plus efficace ou d’une clarification plus compléte apres
extraction. A I’inverse, la teneur plus élevée observée dans I’huile de Béjaia peut traduire une
présence résiduelle plus importante d’eau de végétation, une décantation insuffisante, une
filtration incompléte ou des conditions de stockage moins favorables. La teneur en eau et
matieres volatiles est un parametre important, car une humidité ¢€levée peut favoriser
I’hydrolyse des triglycérides, 1’augmentation de 1’acidité libre, la formation de défauts
sensoriels et la réduction de la stabilité pendant le stockage (Gagour et al., 2022; De Santis et

al., 2024; Blasi et al., 2025).

Sur le plan réglementaire, les standards du Conseil oléicole international considerent
I’eau et les matieres volatiles comme des critéres de qualité importants pour les huiles d’olive.
Une teneur excessive en eau peut compromettre la conservation, en particulier dans les huiles
non filtrées ou mal clarifiées, ou les microgouttelettes d’eau et les particules solides peuvent
former des microenvironnements favorables aux réactions hydrolytiques et fermentaires

International Olive Council, 2024; Gila et al., 2025). Dans cette étude, ’huile EUT (0,02 %
( 9 b b ) 9 ( b )
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et ’huile EP (0,17 %) restent dans une zone favorable, tandis que 1’huile de Béjaia (0,23 %)
présente une humidité 1égérement plus élevée, ce qui peut contribuer a expliquer ses valeurs

plus importantes d’acidité libre et d’indice d’acide observées précédemment.

La valeur ¢levée de ’humidité dans 1’huile de Béjaia doit donc étre interprétée comme
un facteur possible d’instabilité. En effet, les études récentes sur la conservation de 1’huile
d’olive montrent que la stabilit¢ dépend fortement de 1’interaction entre 1’eau résiduelle, les
impuretés insolubles, les composés phénoliques, I’oxygene, la température et 1’exposition a la
lumicre. De Santis ef al. (2024) ont montré que les huiles filtrées et non filtrées ne présentent
pas la méme évolution au cours du stockage, notamment parce que la filtration modifie la
quantité¢ de particules et d’eau résiduelle. Blasi et al. (2025) ont également montré que les
conditions de stockage, en particulier I’exposition a la lumiére ou a 1’obscurité, modifient la

qualité nutritionnelle et la stabilité de I’huile d’olive vierge extra.

Concernant la maticre seche, il est préférable de parler de résidu sec apparent ou de
fraction résiduelle non volatile, car I’huile d’olive est une matrice lipidique et non une matrice
solide classique. Les résultats montrent que 1’huile EUT présente la valeur la plus élevée (0,46
+ 0,05 %), suivie de I’huile EP (0,14 £ 0,03 %), tandis que 1’huile de Béjaia présente la valeur
la plus faible (0,03 = 0,02 %). Cette fraction peut inclure des micro-particules végétales, des
maticres colloidales, des traces minérales ou des composés non volatils résiduels issus de
I’extraction. Elle ne doit donc pas étre interprétée directement comme une richesse
nutritionnelle, mais plutéot comme un indicateur de la fraction résiduelle apres séchage. Les
travaux récents de Gila et al. (2025) sur les émulsions naturelles présentes dans les huiles
vierges non filtrées confirment que 1’humidité, la turbidité et les impuretés insolubles peuvent

évoluer ensemble ou séparément selon la stabilité de I’émulsion et les traitements appliqués.

La forte valeur du résidu sec apparent dans I’huile EUT peut indiquer une teneur plus
importante en particules ou composés non volatils, possiblement liée a la méthode d’extraction,
a une clarification incompleéte ou a une richesse en composés mineurs non évaporables.
Toutefois, cette valeur ne s’accompagne pas d’une humidité élevée ni d’un indice de peroxyde
élevé, ce qui suggere que cette fraction résiduelle n’a pas provoqué une dégradation immédiate
de I’huile. Cette observation rejoint les travaux récents montrant que la stabilité d’une huile ne
dépend pas d’un seul paramétre, mais de 1’équilibre entre humidité, filtration, phénols,
pigments, acides gras insaturés et conditions de stockage (Costa et al., 2025 ; Crupi et al., 2025

; Almeida et al., 2025).
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A I’inverse, ’huile de Béjaia présente une matiére séche trés faible (0,03 %) mais une
humidité plus élevée (0,23 %). Cette dissociation montre que la teneur en eau et le résidu sec
ne traduisent pas le méme phénomene. Une huile peut contenir peu de particules solides tout en
conservant une fraction aqueuse résiduelle plus importante. Dans le cas de Béjaia, cette
humidité élevée est cohérente avec les valeurs plus importantes d’acidité libre, d’indice d’acide,
d’indice de peroxyde, K232 et K270 observées précédemment. Cela suggere une huile plus
sensible a I’hydrolyse et a I’oxydation, probablement sous I’effet combiné de la teneur en eau,

des conditions de stockage et de la perte relative de composés protecteurs.

Globalement, I’huile EUT présente le profil le plus favorable pour la teneur en eau, avec
une humidité trés faible susceptible de limiter les réactions hydrolytiques. L’huile EP reste
¢galement dans une zone acceptable, tandis que I’huile de Béjaia présente une humidité
légerement plus élevée, pouvant contribuer a son profil d’altération plus marqué. Pour le résidu
sec apparent, I’huile EUT montre la valeur la plus élevée, mais ce paramétre doit étre interprété
avec prudence et idéalement complété par la mesure des impuretés insolubles selon une
méthode normalisée. Les études récentes confirment que 1’évaluation de la stabilité des huiles
d’olive doit intégrer conjointement I’humidité, les résidus solides, la filtration, les composés
phénoliques, les pigments, les indices d’oxydation et les conditions de stockage (Gagour et al.,

2022 ; De Santis et al., 2024 ; Gharby et al., 2025).
6. Teneur en matiere minérale des huiles d’olive

Les résultats montrent que 1’huile EUT présente la teneur en matiére minérale la plus
élevée (0,010 £ 0,006 g), significativement supérieure a celles de 1’huile EP (0,002 + 0,001 g)
et de I’huile de Béjaia (0,001 + 0,001 g). Cette différence suggere une présence plus importante
de résidus inorganiques dans I’huile issue de I’irrigation par eaux usées traitées. Ces résidus
peuvent provenir de plusieurs sources : composition minérale de ’eau d’irrigation, sol,
poussieres, particules végétales, matériel de transformation ou clarification/filtration
incomplete. Les ¢léments minéraux présents dans les huiles végétales sont généralement
retrouvés a D’état de traces, mais leur détermination est utile pour évaluer la qualité,
I’authenticité, la tragabilité géographique et les risques potentiels d’oxydation (Nasr et al., 2022

; Inaudi et al., 2025).
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Tableau 12.Teneur en matiére minérale des huiles d’olive

Parameétre Unité Huile EUT Huile EP Huile Béjaia
0,002 £+
Matiére minérale g 0,010 £ 0,0062 0.0015 0,001 +0,001®

Les valeurs sont exprimées en moyenne + écart-type. Les lettres différentes sur la méme

ligne indiquent une différence significative entre les échantillons a p < 0,05.

Sur le plan technologique, une teneur plus élevée en matiere minérale ne doit pas étre
interprétée automatiquement comme un avantage nutritionnel. Certains éléments, comme K,
Ca, Mg ou Na, peuvent provenir naturellement du sol ou de 1’eau, mais d’autres, notamment Fe
et Cu, sont considérés comme particulierement importants pour la stabilité oxydative des huiles.
Méme a faibles concentrations, ces métaux de transition peuvent catalyser la décomposition des
hydroperoxydes et accélérer la formation de produits secondaires d’oxydation. De Souza et al.
(2022) ont rappelé que la contamination des huiles par Fe, Cu, Ca, Mg, Co, Ni et Mn peut
augmenter la vitesse d’oxydation, tandis que Matei et al. (2025) soulignent que Cu et Fe

réduisent fortement la stabilité oxydative des huiles.

Dans cette étude, I’huile EUT présente la matieére minérale la plus élevée, mais elle avait
aussi montré précédemment les valeurs les plus faibles d’indice de peroxyde, de K232 et de
K270. Cela signifie que la fraction minérale mesurée ne s’est pas traduite par une oxydation
plus avancée au moment de ’analyse. Cette observation peut s’expliquer par plusieurs
hypotheses : les éléments présents peuvent étre majoritairement des minéraux peu pro-
oxydants, la concentration en Fe/Cu peut rester faible, ou encore la richesse en composés
antioxydants, notamment les polyphénols et les caroténoides, peut compenser ’effet pro-
oxydant potentiel de certains métaux. L’interprétation doit donc étre faite conjointement avec
les indices d’oxydation, les polyphénols, les pigments et, idéalement, 1’analyse détaillée des

métaux traces.

Les faibles valeurs observées pour EP et Béjaia indiquent une fraction minérale
résiduelle plus faible. Cela peut traduire une meilleure clarification, une moindre charge
minérale initiale ou une présence réduite de particules inorganiques. Cependant, la faible teneur
minérale de I’huile de Béjaia n’a pas empéché cette huile de présenter des valeurs plus élevées

d’acidité, d’indice de peroxyde, de K232 et de K270. Cela confirme que 1’altération de cette
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huile est probablement davantage liée aux conditions post-récolte, au stockage, a 1’humidité

résiduelle ou a 1’oxydation lipidique qu’a la seule teneur en matiére minérale.

Ces résultats sont cohérents avec les travaux récents montrant que les éléments traces
peuvent servir de marqueurs de tragabilité et d’origine géographique, mais qu’ils doivent étre
interprétés avec prudence lorsqu’il s’agit de qualité oxydative. Nasr et al. (2022) ont souligné
I’intérét des signatures inorganiques et isotopiques pour les études de tracabilité de 1’huile
d’olive, tandis que Chiaudani et al. (2023) ont montré que certains €léments rares peuvent
contribuer a différencier les huiles selon leur origine. Ainsi, la matiére minérale totale peut
fournir une information complémentaire, mais elle ne remplace pas 1’analyse ¢lémentaire

ciblée.

Dans le contexte de I’irrigation par eaux usées traitées, il est particuliérement important
de vérifier que I’augmentation de la fraction minérale ne s’accompagne pas d’une accumulation
de métaux lourds ou d’¢éléments indésirables. Benguennouna ef al. (2025) ont rapporté que les
concentrations en métaux lourds dans les différentes sources d’eau étudiées restaient dans les
limites admissibles pour I’irrigation, ce qui soutient la faisabilité de leur utilisation lorsque la
qualité¢ de I’eau est contrdlée. Dans notre cas, la teneur plus élevée en matiére minérale de
I’huile EUT doit donc étre considérée comme un signal a explorer par des analyses ICP, plutot

que comme une preuve directe de contamination.

7. Activité antioxydante et oxydation secondaire des huiles d’olive : DPPH et

TBARS

Les résultats montrent une différence trés nette de 1’activité antioxydante entre les trois
huiles. L’huile EUT présente la capacité antiradicalaire la plus €levée (53,50 £ 1,51 %), suivie
de I’huile EP (38,06 + 0,55 %), tandis que I’huile de Béjaia affiche I’activité la plus faible (21,74
+ 0,74 %). Cette hiérarchie est cohérente avec les teneurs en polyphénols observées
précédemment, ou I’huile EUT présentait la concentration la plus ¢€levée en composés
phénoliques totaux. Le test DPPH repose sur la capacité des composés antioxydants a réduire
le radical stable DPPHe, et il est largement utilisé pour estimer le potentiel antiradicalaire des
huiles d’olive et de leurs extraits phénoliques. Les composés phénoliques de 1’huile d’olive sont
reconnus comme des contributeurs majeurs a ses propriétés fonctionnelles, car ils peuvent
neutraliser les radicaux libres et participer a la protection contre 1’oxydation lipidique (Tsitsipas

et al., 2025).
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Figure 12.Activité antioxydante et oxydation lipidique secondaire des huiles d’olive.

La forte activit¢ DPPH de I’huile EUT peut-étre attribuée a sa richesse en polyphénols
totaux (604,76 mg EAG/kg) et en caroténoides, deux groupes de composés capables de
contribuer a la neutralisation des especes radicalaires. Cette observation confirme que
I’irrigation par eaux usées traitées n’a pas diminué le potentiel antioxydant de 1’huile dans les
conditions étudiées. Au contraire, 1’huile EUT combine la plus forte activité antioxydante, le
plus faible indice de peroxyde, les plus faibles valeurs de K232/K270 et la plus faible valeur
TBARS, ce qui indique une bonne cohérence entre la fraction antioxydante et les marqueurs
d’oxydation. Des travaux récents sur les huiles d’olive algériennes ont €¢galement montré que
I’activité antioxydante varie fortement selon I’origine géographique, le cultivar et les conditions
de production, avec un réle important du profil phénolique dans 1’activité DPPH (Saoudi et al.,
2024).

L’huile EP présente une activité antioxydante intermédiaire (38,06 %). Cette valeur est
inférieure a celle de I’huile EUT, mais reste nettement supérieure a celle de Béjaia. Elle peut

étre reliée a sa teneur ¢élevée en polyphénols totaux (500,58 mg EAG/kg), méme si sa teneur
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plus faible en caroténoides et chlorophylles pourrait limiter une partiec de sa capacité
antioxydante globale. Ce résultat montre que ’activit¢ DPPH ne dépend pas uniquement de la
quantité totale de phénols, mais aussi de leur nature chimique, de la proportion de secoiridoides,
de phénols simples, de flavonoides, de tocophérols et de pigments lipophiles. Laidi et al. (2025)
ont montré que le degré de maturité des fruits influence le profil polyphénolique et 1’équilibre
oxydatif des huiles d’olive vierges, confirmant que les différences d’activité antioxydante

peuvent résulter a la fois de facteurs agronomiques et technologiques.

L’huile de Bé¢jaia présente la plus faible activité antioxydante (21,74 + 0,74 %), malgré
sa teneur élevée en flavonoides. Cette situation suggere que la fraction flavonoidique seule ne
suffit pas a compenser la faible teneur en polyphénols totaux et 1’état d’altération plus avancé
observé précédemment. Cette huile présentait déja les valeurs les plus élevées d’acidité,
d’indice de peroxyde, K232 et K270 ; la faible activit¢ DPPH confirme donc une moindre
capacité a neutraliser les radicaux libres. Cette diminution peut étre liée a la dégradation des
composés phénoliques pendant le stockage, a une maturation plus avancée des olives, a une
exposition plus importante a I’oxygene ou a la lumicre, ou a des conditions d’extraction moins

favorables a la préservation des antioxydants.

Les résultats TBARS confirment cette tendance oxydative. L’huile EUT présente la
valeur la plus faible (0,251 + 0,03), suivie de I’huile EP (0,365 + 0,02), tandis que 1’huile de
Béjaia affiche la valeur la plus élevée (0,557 + 0,03). Les TBARS sont utilisés comme
indicateurs des produits secondaires de peroxydation lipidique, notamment les composés
aldéhydiques tels que le malondialdéhyde. Ainsi, une valeur TBARS ¢élevée traduit une
oxydation secondaire plus avancée. Des travaux récents rappellent que le test TBARS est
couramment utilisé pour évaluer I’état d’oxydation des huiles et matrices riches en lipides, car
certains aldéhydes et produits d’oxydation réagissent avec 1’acide thiobarbiturique pour former

un complexe mesurable (Nadeem et al., 2024).

La relation inverse observée entre DPPH et TBARS est particulie¢rement importante.
L’huile EUT présente la plus forte activité antioxydante et la plus faible valeur TBARS, ce qui
suggere que sa fraction antioxydante limite efficacement la progression de 1’oxydation vers les
produits secondaires. L’huile Béjaia, au contraire, combine la plus faible activité DPPH et la
plus forte valeur TBARS, indiquant une perte de protection antioxydante et une oxydation
lipidique plus avancée. Cette relation est cohérente avec I’ensemble des résultats précédents :
I’huile Béjaia présentait également les valeurs les plus élevées d’acidité, d’indice de peroxyde,
K232 et K270, ce qui confirme son profil le plus altéré.
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La supériorité de I’huile EUT peut donc étre interprétée comme le résultat d’un meilleur
équilibre entre composés antioxydants et stabilité lipidique. Sa forte teneur en polyphénols, son
activit¢ DPPH ¢élevée, son indice de peroxyde faible, ses faibles valeurs K232/K270 et sa faible
valeur TBARS indiquent une huile mieux protégée contre 1’oxydation primaire et secondaire.
Cette cohérence analytique renforce 1’idée que 1’utilisation des eaux usées traitées, dans les
conditions étudiées, n’a pas compromis la qualité oxydative de 1’huile. Au contraire, les

résultats suggerent que 1’huile EUT posséde un profil fonctionnel intéressant.

Cependant, il faut rester prudent : le test DPPH mesure une capacité antiradicalaire in
vitro et ne refléte pas a lui seul toute la stabilité oxydative de I’huile. De méme, les TBARS
donnent une estimation globale des produits secondaires d’oxydation, mais peuvent étre
influencés par la méthode d’extraction, les conditions de chauffage, le solvant utilisé et
I’expression des résultats. Une interprétation robuste doit donc intégrer simultanément les
polyphénols, flavonoides, caroténoides, chlorophylles, indice de peroxyde, K232/K270,
TBARS et profil en acides gras. Cette approche intégrée est recommandée dans les études
récentes sur la qualité fonctionnelle de 1’huile d’olive, car la stabilité dépend de I’interaction
entre composés phénoliques, pigments, tocophérols, degré d’insaturation et conditions de

stockage (Tsitsipas et al., 2025 ; Laidi et al., 2025).
8. Matiére grasse totale et profil lipidique des huiles d’olive

La teneur en matiere grasse varie significativement entre les trois huiles, avec la valeur
la plus élevée dans I’huile EUT (96,50 + 0,50 %), suivie de I’huile de Béjaia (95,33 + 0,25 %)
et de I’huile EP (93,33 + 0,32 %). Cette différence suggere que 1’huile issue des arbres irrigués
avec les eaux usées traitées posséde une fraction lipidique plus importante ou une teneur plus
faible en fractions non lipidiques résiduelles. Cette observation est cohérente avec les résultats
précédents montrant une humidité tres faible dans 1’huile EUT, ce qui peut améliorer la
concentration apparente de la phase grasse. Benguennouna ef al. (2025), dans une étude menée
sur la variété Chemlal dans la région de Hadjadj—Mostaganem, ont également montré que les
différentes sources d’irrigation peuvent influencer les parametres physicochimiques, la

composition en acides gras et les composés bioactifs de 1’huile d’olive.

Tableau 13.Maticre grasse et composition en acides gras des huiles d’olive

Parameétres Formule | Huile EUT Huile EP Huile Béjaia

Matiere grasse

%

96,50 £ 0,502

93,33 £0,32¢

95,33 £0,25°
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Acide butyrique C4:0 0,010 £0,001= | 0,010+ 0,0012 | 0,009 + 0,001
Acide myristique Cl14:0 0,200 + 0,002= | 0,201 +0,0022 | 0,203 +0,0022
Acide heptadécanoique C17:0 0,030 £ 0,001 | 0,030+ 0,002° | 0,400 + 0,0022
Acide octadécénoique Cl18:1 0,120 £ 0,006 | 0,160 + 0,008 | 0,050 +0,003¢
Acide palmitique C16:0 10,50 £ 0,522 3,42 +0,17° 2,20+ 0,11¢
Acide stéarique Cl18:0 2,30+ 0,110 3,56 +0,172 2,49 +£0,12°
Acide palmitoléique Cl16:1 0,81 £ 0,04¢ 3,21 +0,16° 6,45+ 0,322
Acide vaccénique Cl18:1 0,10 + 0,005" 1,83 +£0,0092 0,14 + 0,007°
Acide béhénique C22:0 0,10 £ 0,0052 0,10 + 0,0052 0,11 +0,006*
Acide linolénique C18:3 0,65 +0,03b 1,79 £ 0,092 0,33 +£0,01¢
Acide arachidique C20:0 0,37+ 0,01 2,01 £0,102 0,21 £0,01¢
Acide oléique Cl18:1 62,60 + 3,132 50,37 £2,51° 60,26 + 3,012
Acide érucique C22:1 0,05 £ 0,003 0,03 + 0,002 0,04 + 0,002
Acide linoléique Cl18:2 6,80 £+ 0,34¢ 8,42 +0,42b 10,83 + 0,542
Acide eicosénoique C20:1 0,04 + 0,002°b 0,26 + 0,001 0,05 £ 0,003®
MUFA / AGMI % 73,25 + 4,730 70,12 £4,21° 75,45 £ 4,502
PUFA / AGPI % 12,05+ 1,212 11,35+ 1,132 10,08 = 1,01°
Diacylglycérols % 2,53 +£0,272 1,82 £0,18b 1,67 £0,17°
Monoacylglycérols % 0,30 £ 0,022 0,25+ 0,01° 0,20 £0,01°

Les valeurs sont exprimées en moyenne + €cart-type. Les lettres différentes sur la méme

ligne indiquent des différences significatives entre les échantillons a p < 0,05.

L’acide gras dominant dans les trois huiles est 1’acide olé¢ique (C18 :1), avec 62,60 +
3,13 % dans ’huile EUT, 60,26 + 3,01 % dans I’huile de Béjaia et 50,37 + 2,51 % dans 1’huile
EP. Cette dominance confirme le caractere typique de I’huile d’olive, dont la qualité
nutritionnelle repose principalement sur sa richesse en acides gras monoinsaturés. L’acide
oléique est fortement associé a la stabilité oxydative, car il est moins sensible a I’auto-oxydation
que les acides gras polyinsaturés, en particulier I’acide linoléique. Selon le Conseil oléicole
international, la teneur réglementaire en acide oléique des huiles d’olive se situe généralement

entre 55,00 et 85,00 % lorsqu’elle est exprimée en pourcentage des esters méthyliques d’acides
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gras ; ainsi, les huiles EUT et Béjaia se situent dans cette plage, tandis que I’huile EP apparait
légérement inférieure a la limite basse si les données sont exprimées en % du total des acides

gras.

Cette faible teneur en acide oléique dans I’huile EP doit étre discutée avec prudence.
Elle peut refléter une réelle différence de biosynthése lipidique liée aux conditions d’irrigation,
au climat, a la maturité des olives ou a I’état physiologique des arbres. Toutefois, elle peut aussi
résulter d’un probléme d’intégration chromatographique, d’identification des pics ou
d’expression des résultats. En effet, les acides gras de I’huile d’olive doivent normalement étre
exprimés en % du total des FAMEs identifiés lorsqu’il s’agit d’un profil relatif par GC-MS ou
GC-FID. La norme ISO 24363 :2023 précise que la détermination des FAMEs dans 1’huile
d’olive couvre les acides gras de C12 a C24, incluant les acides gras saturés, monoinsaturés,

polyinsaturés et certains isomeres cis/trans.

L’huile EUT se distingue par une teneur élevée en acide oléique et par une maticre grasse
totale élevée. Cette combinaison est intéressante, car elle suggeére une huile a forte valeur
lipidique et a potentiel nutritionnel favorable. De plus, cette huile avait précédemment présenté
les meilleurs marqueurs de stabilité oxydative, notamment un indice de peroxyde faible, des
valeurs réduites de K232/K270, une activité DPPH ¢élevée et une faible valeur TBARS. Cela
signifie que, malgré une teneur relativement élevée en acides gras insaturés, ’huile EUT semblé
bien protégée contre 1’oxydation, probablement grace a sa richesse en polyphénols,
caroténoides et autres antioxydants naturels. Costa et al. (2025) ont montré que la stabilité
oxydative de I’huile d’olive extra vierge dépend de I’interaction entre la composition en acides

gras, les tocophérols, les composés phénoliques et les conditions d’oxydation.

L’acide linoléique (C18 :2) présente une tendance inverse a celle de 1’acide oléique : il
est plus élevé dans I’huile de Béjaia (10,83 + 0,54 %), suivi de I’huile EP (8,42 + 0,42 %) et de
I’huile EUT (6,80 = 0,34 %). Cette différence est importante, car 1’acide linol€ique est un acide
gras polyinsaturé essentiel mais plus sensible a 1’oxydation que 1’acide oléique. Le rapport
oléique/linoléique (O/L) est donc un indicateur utile de stabilité potentielle. Dans tes résultats,
ce rapport est approximativement de 9,21 pour EUT, 5,98 pour EP et 5,56 pour Béjaia. L’huile
EUT possede donc le rapport O/L le plus favorable, ce qui explique en partie sa meilleure
résistance oxydative observée dans les résultats précédents. A ’inverse, I’huile de Béjaia, plus
riche en linoléique et moins riche en polyphénols totaux, présente logiquement les indices

d’oxydation les plus ¢élevés.
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La teneur ¢levée en acide linoléique de I’huile de Béjaia peut étre liée a la maturité des
olives, aux conditions climatiques, a I’origine géographique ou au cultivar. Des études récentes
montrent que le profil en acides gras de I’huile d’olive est fortement modulé par le génotype, le
climat, I’année de récolte et les conditions agronomiques. El Riachy et al. (2023) ont montré
que les profils en acides gras et en composés phénoliques varient fortement entre variétés
locales et européennes, tandis que Aalam et al. (2024) ont démontré que le cultivar, la
technologie d’extraction et la zone agro climatique modifient significativement les

caractéristiques physicochimiques des huiles d’olive.

L’huile EUT présente aussi la teneur la plus élevée en acide palmitique (C16 :0) avec
10,50 £ 0,52 %, contre 3,42 + 0,17 % pour EP et 2,20 = 0,11 % pour Béjaia. L’acide palmitique
est I’acide gras saturé majoritaire dans I’huile d’olive. Sa valeur dans EUT se situe dans la plage
réglementaire du COI, qui est de 7,00 a 20,00 % pour ’huile d’olive. En revanche, les valeurs
de EP et Béjaia apparaissent tres basses si elles sont exprimées en pourcentage des FAMEs, ce
qui nécessite une vérification méthodologique. Le COI fixe ¢galement des plages ou seuils pour
plusieurs acides gras : palmitoléique 0,30-3,50 %, stéarique 0,50-5,00 %, linoléique 2,50—
21,00 %, linolénique < 1,00 %, arachidique < 0,60 % et béhénique < 0,20 %.

Cette comparaison avec les limites réglementaires est trés importante. Certains résultats
de ton tableau semblent atypiques si I’unité est bien le % du total des acides gras. Par exemple,
I’acide myristique est autour de 0,20 %, alors que la limite COI est < 0,03 % ; I’acide
arachidique de I’huile EP est 2,01 %, alors que la limite COI est <0,60 % ; et I’acide linolénique
de I’huile EP est 1,79 %, au-dessus de la limite habituelle de < 1,00 %. Cela ne signifie pas
automatiquement que les huiles sont non conformes, mais cela indique qu’il faut absolument
vérifier I’unité, I’identification des pics GC-MS, I’intégration chromatographique et la méthode
de calcul. Le tableau semble utiliser des valeurs relatives proches de pourcentages, mais

certaines lignes ne sont pas cohérentes avec les plages usuelles de 1’huile d’olive.

L’acide stéarique (C18 :0) est plus €élevé dans I’huile EP (3,56 + 0,17 %) que dans EUT
(2,30 0,11 %) et Béjaia (2,49 + 0,12 %). Toutes ces valeurs restent compatibles avec les limites
habituelles de 1’huile d’olive lorsque les données sont exprimées en pourcentage relatif. Le
stéarique est un acide gras saturé, mais il est généralement considéré comme moins défavorable
que le palmitique sur le plan nutritionnel, car son effet sur certains marqueurs lipidiques
sanguins peut étre différent. Toutefois, dans 1’évaluation globale d’une huile, I’important reste
I’équilibre entre acides gras saturés, monoinsaturés et polyinsaturés, ainsi que la présence

d’antioxydants naturels.
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Les acides gras monoinsaturés totaux (MUFA/AGMI) sont plus élevés dans 1’huile de
Béjaia (75,45 £ 4,50 %), suivie de I’huile EUT (73,25 + 4,73 %) et de I’huile EP (70,12 £ 4,21
%). Cette richesse en MUFA est favorable sur le plan nutritionnel et technologique. Cependant,
le cas de Béjaia montre que la richesse en MUFA ne suffit pas a garantir une bonne stabilité :
cette huile présente aussi la teneur la plus ¢levée en linoléique, la plus faible teneur en
polyphénols totaux et les marqueurs d’oxydation les plus élevés. Cela confirme que la qualité
de I’huile d’olive dépend d’un équilibre global entre profil lipidique et fraction antioxydante,
et pas uniquement de la proportion en MUFA. Tsolakou et al. (2025) ont ¢galement montré que
le contenu en MUFA, notamment I’acide oléique, contribue a la stabilité et a la qualité¢ de
I’huile, mais que cette stabilité¢ dépend aussi de la composition phénolique et du contexte

génétique.

Les acides gras polyinsaturés totaux (PUFA/AGPI) sont plus élevés dans EUT (12,05 +
1,21 %) et EP (11,35 + 1,13 %) que dans Béjaia (10,08 £ 1,01 %). Cette différence peut sembler
contradictoire avec 1’oxydation plus forte observée dans Béjaia, mais elle s’explique par le fait
que la sensibilit¢ oxydative dépend aussi du type d’AGPI, du rapport O/L, de Dactivité
antioxydante et des conditions de conservation. L’huile EUT, malgré sa fraction PUFA
relativement élevée, présente le rapport O/L le plus favorable et la teneur la plus ¢€levée en
polyphénols totaux. Cela peut expliquer pourquoi elle conserve les meilleurs marqueurs de
stabilité¢ oxydative. Les études récentes insistent sur cette approche intégrée, montrant que les
huiles riches en PUFA sont plus vulnérables a I’oxydation, mais que la présence de polyphénols
et d’autres antioxydants peut ralentir cette dégradation (Costa et al., 2025 ; Pointner et al.,

2026).

L’huile de Béjaia se distingue également par la teneur la plus élevée en acide
palmitoléique (C16 :1) avec 6,45 + 0,32 %, alors que les valeurs sont de 3,21 £ 0,16 % pour EP
et 0,81 = 0,04 % pour EUT. Cette valeur de Béjaia semble ¢levée par rapport a la plage COI
habituelle de 0,30-3,50 %, si elle est bien exprimée en pourcentage relatif. Cela renforce la
nécessité de vérifier les conditions d’identification GC-MS, car le palmitoléique peut parfois
étre confondu avec d’autres isomeres ou coé¢luants si la séparation chromatographique n’est pas
optimale. Une colonne fortement polaire de type cyanopropyl, telle que HP-88 ou €quivalente,
est généralement recommandée pour une meilleure séparation des FAMEs, conformément aux

principes de la détermination normalisée des acides gras par chromatographie en phase gazeuse.

Les acides gras mineurs, tels que 1’acide heptadécanoique, arachidique, béhénique,
eicosénoique et érucique, apportent des informations complémentaires sur 1’authenticité et la
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composition fine de I’huile. Cependant, dans ce tableau, certaines valeurs mineures sont
inhabituelles, notamment 1’acide heptadécanoique dans Béjaia (0,40 %) et 1’acide arachidique
dans EP (2,01 %). Ces résultats doivent étre interprétés avec prudence, car les acides gras
mineurs sont particulierement sensibles aux erreurs d’intégration, aux faibles intensités de
signal et aux coélutions. Le COI considére la composition en acides gras comme un critére de
pureté, ce qui justifie de vérifier soigneusement les pics minoritaires avant toute conclusion sur

I’authenticité ou 1’origine des huiles.

Les diacylglycérols (DAG) et monoacylglycérols (MAG) sont plus ¢levés dans 1’huile
EUT (2,53 £ 0,27 % et 0,30 £ 0,02 %) que dans EP (1,82 + 0,18 % et 0,25 £ 0,01 %) et Béjaia
(1,67+0,17 % et 0,20 £ 0,01 %). Les DAG et MAG peuvent provenir d’une hydrolyse partielle
des triacylglycérols ou refléter une évolution de la matrice lipidique au cours du stockage. Leur
présence doit donc étre discutée avec prudence. Dans I’huile EUT, 1’augmentation des
DAG/MAG pourrait sembler contradictoire avec sa bonne stabilité oxydative ; cependant, elle
ne s’accompagne pas d’un indice de peroxyde élevé ni d’une forte valeur TBARS. Cela suggere
que ces composés peuvent refléter une modification lipidique partielle sans altération oxydative
majeure. Pour une interprétation plus compleéte, il serait utile de distinguer les 1,2-DAG et 1,3-

DAG, car leur distribution est plus informative sur la fraicheur et I’évolution du stockage.

En comparant les trois huiles, I’huile EUT apparait comme la plus intéressante sur le
plan global : elle présente la matiére grasse la plus élevée, une forte teneur en acide oléique, un
rapport O/L favorable, une teneur élevée en polyphénols et les meilleurs marqueurs de stabilité
oxydative. Cela suggere que I’irrigation par eaux usées traitées n’a pas compromis le profil
lipidique de I’huile Chemlal dans les conditions étudiées. Au contraire, elle semble associée a
une huile riche en lipides et relativement stable. Cette interprétation rejoint les conclusions de
Benguennouna et al. (2025), qui indiquent que ’utilisation des eaux usées traitées peut modifier
certains parametres de composition sans nécessairement détériorer la qualité de I’huile, a
condition que la qualit¢ de I’eau soit contrélée et que les pratiques agronomiques soient

maitrisées.

Conclusion

L’ensemble des résultats relatifs a la matiére grasse totale et au profil en acides gras

montre que les huiles étudiées présentent des différences marquées selon ’origine et/ou la
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source d’irrigation. L’huile EUT se distingue par la teneur en maticre grasse la plus élevée, une
forte proportion d’acide oléique, un rapport oléique/linoléique favorable et une teneur
importante en acides gras polyinsaturés. Ce profil lipidique, associé aux résultats précédents
montrant une richesse élevée en polyphénols, une forte activité antioxydante, un faible indice
de peroxyde et des valeurs réduites de K232, K270 et TBARS, suggére que 1’irrigation par eaux
usées traitées n’a pas altéré la qualité lipidique de I’huile Chemlal dans les conditions étudiées.
Au contraire, elle semble associée a une huile présentant un bon équilibre entre valeur

nutritionnelle et stabilité oxydative.

L’huile EP présente une teneur en matiére grasse plus faible et une proportion d’acide
oléique inférieure a celles observées dans les huiles EUT et Béjaia. Toutefois, elle conserve une
bonne qualité hydrolytique, comme I’indiquent ses faibles valeurs d’acidité libre et d’indice
d’acide. Ce résultat suggere que 1’huile EP posseéde une bonne fraicheur initiale, mais un profil
lipidique moins favorable en termes de dominance de I’acide oléique. Son interprétation doit
donc étre complétée par les autres parametres de qualité, notamment les polyphénols, les indices

d’oxydation et I’activité antioxydante.

L’huile de Béjaia, malgré une teneur élevée en acides gras monoinsaturés et une
proportion importante d’acide oléique, présente une teneur plus élevée en acide linoléique, ainsi
que des marqueurs d’altération plus importants observés dans les sections précédentes. Cette
combinaison suggere une stabilité oxydative plus fragile, probablement liée a une teneur plus
faible en polyphénols totaux, une activité antioxydante réduite et des conditions post-récolte ou
de stockage moins favorables. Ainsi, la richesse en acides gras monoinsaturés ne suffit pas, a

elle seule, a garantir une meilleure qualité globale de I’huile.

Globalement, cette section confirme que I’évaluation de la qualité lipidique d’une huile
d’olive doit reposer sur une approche intégrée, combinant la matiere grasse totale, les acides
gras majeurs, les rapports MUFA/PUFA et oléique/linoléique, les DAG/MAG, ainsi que les
marqueurs d’oxydation et les composés antioxydants. Sur cette base, 1’huile EUT apparait
comme I’échantillon le plus équilibré, avec une fraction lipidique abondante, un profil en acides

gras favorable et une bonne stabilité oxydative.
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Chapitre V — Traitement biologique
par Azolla microphylla



1. Introduction

Dans les régions semi-arides, la raréfaction des ressources hydriques constitue un défi
majeur pour la durabilité des systémes agroalimentaires. En Algérie, 1’augmentation des
températures (+1,5 °C depuis les années 1990), combinée a la variabilité des précipitations et a
I’intensification des activités agricoles, a entrainé une pression croissante sur les ressources en
eau, avec une demande hydrique multipliée par plus de 2,5 depuis 2000. Cette situation s’inscrit
dans un contexte de stress hydrique structurel, ou les ressources renouvelables sont estimées a
environ 10—12 milliards m3/an, souvent inférieures a la demande nationale (Benallal ez al., 2024
; Mezouane et al., 2025). L’agriculture représente plus de 70 % des prélévements en eau douce,
confirmant son réle central dans la consommation hydrique et sa vulnérabilité face aux
fluctuations climatiques (Mezouane et al., 2025). Dans ce contexte, la réutilisation des eaux
usées traitées (EUT) apparait comme une solution stratégique pour soutenir I’irrigation,

améliorer I’efficience de 1’eau et réduire la pression sur les ressources conventionnelles.

Cependant, malgré leur intérét agronomique, les EUT contiennent encore des
concentrations résiduelles significatives de contaminants chimiques, incluant des métaux lourds
(Pb, Cd, Cu, Zn), des nutriments excédentaires (azote, phosphore) et des composés organiques
persistants. Des concentrations typiques dans les effluents domestiques peuvent atteindre 250—
500 mg/L pour la demande chimique en oxygéne (COD), 150-300 mg/L pour la demande
biologique en oxygene (BODs) et jusqu’a 1,5 mg/L pour le plomb (Zeid et al., 2024 ; Park et
al., 2025). Ces contaminants peuvent s’accumuler dans les sols et étre transférés vers les
cultures, modifiant la composition chimique des produits agricoles, altérant la biodisponibilité
des nutriments essentiels et augmentant les risques toxicologiques pour les consommateurs.
Cette problématique est particuliérement critique dans une perspective de chimie alimentaire,
car elle conditionne directement la qualité, la valeur nutritionnelle et la sécurité des aliments

issus de systeémes irrigués par des EUT.

Dans ce contexte, le développement de technologies de traitement complémentaires,
efficaces et durables, devient essentiel pour garantir une réutilisation stire des eaux usées. La
phytoremédiation, définie comme [’utilisation de plantes et de leurs interactions
microbiologiques pour éliminer, transformer ou stabiliser les contaminants environnementaux,
constitue une alternative écologique aux procédés physico-chimiques conventionnels (Acharya

et al., 2025). Cette approche repose sur des mécanismes complexes incluant 1’absorption
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racinaire, la biosorption, la bioaccumulation intracellulaire et la transformation métabolique des

polluants.

Parmi les macrophytes aquatiques, le genre Azolla suscite un intérét croissant en raison
de ses propriétés physiologiques et biochimiques remarquables. Azolla microphylla se distingue
notamment par une croissance rapide, avec un doublement de biomasse en 2 a 5 jours et une
production pouvant atteindre 150-160 g de matiére séche/m? (Benguennouna et al., 2025).
Cette espece présente également une capacité élevée d’élimination des polluants, avec des
réductions pouvant atteindre 94,9 % pour le COD, 89 % pour le BODs et plus de 90 % pour
certains métaux lourds tels que Pb et Cd (Goala et al., 2025 ; Muttaleb et al., 2024). En ce qui
concerne les nutriments, des taux d’abattement de 80 a 97 % pour 1’azote et le phosphore ont
été rapportés (Nyein et al., 2024). Ces performances reposent sur des mécanismes combinés de
rhizofiltration, biosorption et bioaccumulation intracellulaire, impliquant notamment
I’interaction des ions métalliques avec des groupements fonctionnels présents dans les parois

cellulaires, suivie d’une séquestration intracellulaire.

Au-dela de son rdle épurateur, Azolla microphylla présente €galement un potentiel
important de valorisation dans les systeémes agroalimentaires. Sa biomasse est riche en protéines
(20-30 % de la matieére séche), en minéraux et en composés bioactifs, ce qui permet son
utilisation comme biofertilisant ou comme complément en alimentation animale. Toutefois,
cette valorisation souléve des enjeux critiques en maticre de sécurité alimentaire, notamment
en raison du risque de transfert des contaminants accumulés vers les chaines trophiques

(Rakhmonov et al., 2025).

Malgré ces avancées, des lacunes importantes persistent concernant la dynamique de
bioaccumulation des contaminants, leur stabilité dans la biomasse végétale et leur transfert vers
les cultures irriguées. Dans ce contexte, la présente étude vise a évaluer de manicre intégrée le
potentiel de Azolla microphylla comme agent phytoremédiant pour le traitement des eaux usées
domestiques, en quantifiant son efficacité¢ d’élimination des contaminants organiques (DCO,
BDO:s) et inorganiques (nutriments et métaux lourds), tout en analysant les mécanismes
impliqués dans leur capture et leur accumulation, ainsi que leurs implications potentielles sur

la qualité chimique et la sécurité des systémes agroalimentaires.
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2. Zone et durée de ’expérimentation

L’¢étude expérimentale a été réalisée a I’'Institut de Technologie Agricole (ITA) de
Mostaganem, situé¢ dans le nord-ouest de 1I’Algérie (35°56’ N, 0°05" E), au sein d’une zone
représentative du climat semi-aride méditerranéen littoral. Ce site est caractérisé par une
température moyenne annuelle comprise entre 18 et 22 °C, avec des maximas estivaux
atteignant 30-32 °C, un ensoleillement ¢€levé supérieur a 2 800 h/an, et une pluviométrie
annuelle modérée de 450 a 550 mm, majoritairement concentrée entre décembre et février
(ONM, 2024). L’évapotranspiration potentielle élevée (> 1 200 mm/an) et la variabilité
interannuelle des précipitations conférent a cette région un stress hydrique saisonnier marqué,
rendant ce site particuliérement pertinent pour 1I’évaluation de solutions de réutilisation des eaux

usées dans un contexte agroécologique contraignant.

Le dispositif expérimental a été installé sur une parcelle dédiée a la recherche en
agriculture durable, plane, nivelée et dépourvue de végétation spontanée afin de limiter les
interactions biologiques externes. Le systéme comprenait deux bassins expérimentaux
indépendants, de forme rectangulaire (1,5 m X 1,0 m), d’une profondeur utile de 40 cm,
fabriqués en matériau polymere inerte (polyéthyléne haute densité) afin d’éviter toute
interaction chimique avec les parois et toute infiltration vers le sol. Chaque bassin a été rempli
avec un volume initial standardis¢ de 500 L d’eau usée domestique brute préalablement
homogénéisée, afin d’assurer une distribution uniforme des contaminants et une comparabilité

des conditions initiales.

Avant ’introduction de Azolla microphylla, les eaux usées ont été caractérisées pour
leurs parametres physico-chimiques initiaux, incluant le pH (6,8—7,5), 1a conductivité électrique
(1,5-3,0 mS/cm), la demande chimique en oxygene (COD : 250-500 mg/L), la demande
biologique en oxygeéne (BODs : 150-300 mg/L), ainsi que les concentrations en nutriments
(NHa4" : 20-60 mg/L ; PO+~ : 5—15 mg/L) et en métaux lourds (Pb : 0,2—1,5 mg/L ; Cd : 0,01—
0,2 mg/L ; Zn : 1-5 mg/L). Cette caractérisation initiale a permis d’établir un état de référence

pour I’évaluation des performances de phytoremédiation.

Les bassins ont ¢été disposés en conditions extérieures, sans couverture, afin de
reproduire les conditions environnementales réelles (rayonnement solaire direct, fluctuations
thermiques journaliéres, échanges gazeux atmosphériques). Afin de limiter les biais
expérimentaux, les bassins ont été positionnés de maniére aléatoire sur la parcelle, avec une

distance minimale de 1,5 m entre eux pour éviter toute interaction hydraulique ou ombrage. Un
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systeme de protection périphérique a été mis en place pour prévenir toute contamination externe

(apports de poussieres, mati€res organiques ou eaux de ruissellement).

L’expérimentation a été conduite sur une durée de quatre mois (avril—juillet),
correspondant a la période printaniére et estivale, caractérisée par des températures journalieres
moyennes de 20 a 30 °C et une intensité lumineuse élevée (> 600 umol photons m™ s™' en
moyenne journaliére). Ces conditions sont particulierement favorables a la croissance
exponentielle de Azolla microphylla, dont le temps de doublement de biomasse est estimé entre
2 et 5 jours dans des conditions optimales. La photopériode prolongée (12—14 h/jour) et la
température élevée favorisent également 1’activité enzymatique et les processus métaboliques

impliqués dans I’absorption et la transformation des contaminants.

Afin d’assurer la stabilité¢ des conditions expérimentales, le niveau d’eau dans chaque
bassin a été maintenu constant par compensation quotidienne des pertes par évaporation, a
I’aide d’eau distillée, évitant ainsi toute concentration artificielle des polluants. Les paramétres
physico-chimiques de ’eau (température, pH, conductivité, oxygene dissous) ont été mesurés
a intervalles réguliers (tous les 3 jours) a ’aide d’instruments calibrés, garantissant le suivi
dynamique du systeme. L agitation de I’eau a été limitée afin de ne pas perturber la flottabilité
et la structure de la biomasse d’Azolla, tout en assurant une diffusion homogene des nutriments

et des contaminants.

Par ailleurs, la biomasse d’Azolla microphylla a été introduite a une densité initiale
contrdlée (environ 500 g/m? en poids frais), permettant une couverture rapide de la surface de
I’eau et une optimisation des processus de phytoremédiation. Le développement de la biomasse
a été suivi régulicrement afin d’évaluer la cinétique de croissance et sa corrélation avec les

performances d’élimination des contaminants.

3. Matériel végétal

Le matériel végétal utilisé dans cette étude est la fougere aquatique Azolla microphylia,
espece reconnue pour son fort potentiel en phytoremédiation et sa capacité a fixer I’azote
atmosphérique (=100-150 kg N/ha/an) grace a sa symbiose intracellulaire avec la cyanobactérie
Anabaena azollae (Brouwer et al., 2018 ; Badr et al., 2024). Cette association confere a la plante
une croissance rapide et une efficacité élevée dans 1’absorption des nutriments et des métaux

lourds en milieux eutrophes (Muttaleb ef al., 2024 ; Goala et al., 2025).
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Les ¢échantillons ont été collectés in situ dans des €cosystémes aquatiques naturels de
Sidi Lakhdar (Mostaganem, Algérie ; 35°49' N, 0°14' E), caractérisés par des eaux stagnantes
légérement saumatres favorables au développement d’4zolla. Les frondes sélectionnées étaient
homogenes, saines et exemptes de signes de stress physiologique. Apres prélévement, les
¢chantillons ont été rincés a 1’eau distillée afin d’éliminer les impuretés et les organismes

associés (Park et al., 2025).

Figure 13 : I’aspect de I’azolla mcrophylla (photo originale)

Le transport vers le site expérimental (ITA Mostaganem, <50 km) a été réalisé dans un
délai inférieur a 24 h, dans des sacs étanches opaques maintenus a 25 + 2 °C afin de limiter les
variations thermiques et ’exposition lumineuse (Nyein ef al., 2024). A leur arrivée, les plantes
ont été acclimatées pendant 48 h dans de I’eau distillée afin de stabiliser leur état physiologique

et d’assurer des conditions initiales homogenes (Rakhmonov ef al., 2025).

La viabilit¢ du matériel végétal (>95 %) a été confirmée sur la base de critéres
morphologiques (flottabilité, intégrité des frondes, coloration chlorophyllienne) et la biomasse
a ¢été standardisée (poids frais) avant son introduction dans les unités expérimentales,

garantissant la reproductibilité des essais et la comparabilité des résultats (Goala et al., 2025).

4. Dispositif expérimental

L’expérimentation a été conduite a 1’aide de deux bassins ouverts identiques (2 x 2 m
de surface ; 25 cm de profondeur), congus pour optimiser la croissance et les performances
phytoremédiatrices de Azolla microphylla. Les bassins ont été installés en conditions
extérieures semi-controlées, permettant de reproduire des conditions environnementales
réalistes tout en assurant une reproductibilité expérimentale satisfaisante. L’exposition
lumineuse a été¢ modulée a 1’aide d’une couverture en canisse, assurant environ 50 % d’ombrage

et 50 % d’ensoleillement direct, une configuration reconnue pour favoriser 1’activité
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photosynthétique et le développement de la biomasse chez les macrophytes flottantes (Nyein et

al., 2024 ; Park et al., 2025).

Une stratégie de traitement séquentiel a été adoptée afin d’optimiser I’efficacité de la
phytoremédiation en exploitant les différentes phases de croissance de A. microphylla,
étroitement liées aux mécanismes d’absorption des nutriments et des contaminants (Goala et
al., 2025). La fougere a ¢€té introduite a une densité initiale standardisée de 24 g/L d’eau usée
(soit environ 1 kg/m?), conformément aux conditions optimales de charge en biomasse
rapportées pour les systemes a base d’Azolla (Vymazal et al., 2023 ; Muttaleb et al., 2024).
Cette densité permet d’assurer une couverture suffisante de la surface de 1’eau et d’optimiser le

contact entre la biomasse végétale et les polluants, favorisant ainsi leur élimination.

Le premier bassin, rempli d’eaux usées domestiques brutes provenant de la station
d’épuration de Salamandre (Mostaganem, Algérie), a servi de témoin, représentant les
conditions initiales de contamination. Le second bassin a été alimenté avec les mémes eaux
usées et inoculé avec Azolla microphylla afin d’évaluer son potentiel de phytoremédiation. Les
deux bassins ont ét¢ remplis a une profondeur uniforme de 25 cm, garantissant des conditions
hydrauliques homogeénes et une exposition comparable de la biomasse végétale au milieu

aqueux.

Figure 14.bassin de traitement par azolla microphylla (photo originale)

Durant toute la période expérimentale de 35 jours, la densité de biomasse a été
maintenue de mani€re a assurer une couverture continue de la surface, tout en évitant les effets
de compétition intraspécifique, tels que 1’auto-ombrage ou la limitation en nutriments. La durée
de I’expérimentation a été¢ définie sur la base de travaux récents indiquant que 1’efficacité

maximale d’élimination des polluants dans les systémes a base d’Azolla est généralement
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atteinte entre 30 et 40 jours sous conditions environnementales favorables (Goala et al., 2025 ;

Rakhmonov et al., 2025).

5. Analyses physico-chimiques et évaluation des contaminants de la qualité de I’eau

Afin d’évaluer avec précision I’efficacité phytoremédiatrice de Azolla microphylla, des
analyses physico-chimiques approfondies ont été réalisées sur les eaux usées prélevées a
intervalles réguliers pendant toute la durée de 1’essai, soit aux jours 0, 7, 14, 21, 28 et 35. Les
parameétres retenus comprenaient la demande chimique en oxygéne (DCO), la demande
biologique en oxygene sur cing jours (DBOs), les matiéres en suspension totales (MEST), le
pH, la conductivité électrique (CE), la turbidité, ainsi que les formes minérales dissoutes de
I’azote et du phosphore, notamment les nitrites (NO:"), les nitrates (NOs") et les ortho
phosphates (PO+*"). Ce choix analytique permet de suivre simultanément 1’évolution de la
charge organique, de la fraction particulaire, de la minéralisation ionique et de 1’état trophique
de I’eau, qui constituent les principaux indicateurs de performance des procédés de traitement
des eaux usées et des systeémes de phytoremédiation (Akkaya ef al., 2022 ; Moretti ef al., 2024
; Benguennouna et al., 2025). Les prélévements ont été effectués dans des flacons propres en
polyéthyléne, puis transportés rapidement au laboratoire pour analyse. La température de I’eau
et le pH ont été contrdlés tous les deux jours afin de suivre la stabilité du milieu expérimental,
ces parameétres pouvant influencer directement la disponibilité des nutriments, ’activité
microbienne et les mécanismes d’absorption des polluants par la biomasse végétale (Elfferich

et al., 2024 ; Webster et al., 2025).
5.1. Demande chimique en oxygéne (DCO)

La DCO a été déterminée selon la méthode au dichromate en reflux fermé, largement
utilisée pour I’évaluation de la charge organique oxydable dans les eaux et les eaux usées. Cette
méthode repose sur 1’oxydation chimique de la matiere organique par le dichromate de
potassium en milieu fortement acide, généralement en présence de sulfate d’argent comme
catalyseur et de sulfate mercurique pour limiter les interférences chlorures lorsque nécessaire.
Apres digestion thermique, la quantité de dichromate consommée a été déterminée par titrage
au sulfate ferreux ammoniacal, et les résultats ont été exprimés en mg O/L. La méthode au
dichromate en reflux fermé demeure la référence la plus employée pour la DCO en matrice
aqueuse, notamment en raison de sa robustesse, de sa reproductibilité et de sa capacité a oxyder
une large gamme de composés organiques (Akkaya et al., 2022 ; Aguilar-Torrejon et al., 2023

; Endalew et al., 2025). Dans les protocoles récents, la digestion est classiquement réalisée a
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environ 150 °C, ce qui accéleére 1’oxydation et améliore la comparabilité des résultats entre

séries analytiques (Aguilar-Torrejon et al., 2023).
5.2. Demande biologique en oxygéne sur cinq jours (DBOs)

La DBOs a été mesurée par incubation des échantillons pendant cing jours a 20 = 1 °C,
a I’obscurité, selon le principe classique d’évaluation de la fraction biodégradable de la matic¢re
organique. Les teneurs initiales et finales en oxygene dissous ont été déterminées a 1’aide d’un
oxymetre YSI ProODO, et la DBOs a été calculée a partir de la différence entre ces deux
mesures, en tenant compte, lorsque cela était nécessaire, du facteur de dilution. Le test DBOs
reste un indicateur fondamental du potentiel de biodégradation des eaux usées, mais sa fiabilité
dépend fortement du choix de la dilution, de I’activité microbienne et du maintien de conditions
d’incubation rigoureusement standardisées. Des travaux récents ont confirmé que I’incubation
a 20 °C pendant cinq jours demeure le cadre analytique de référence, tout en soulignant
I’importance du controle du taux de consommation d’oxygeéne pour éviter les erreurs liées a une

dilution inadéquate (Ryu et al., 2022 ; WEF, 2022 ; Fojkar et al., 2025).
5.3. Matiéres en suspension totales (MEST)

Les MEST ont été quantifiées par filtration sous vide d’un volume connu d’échantillon
sur filtre en fibre de verre préalablement séché et pesé. Apres filtration, les filtres ont été séchés
a 105 °C jusqu’a masse constante, refroidis en dessiccateur, puis repesés. La concentration en
MEST a été calculée a partir de la différence de masse entre le filtre avant et apres filtration,
rapportée au volume filtré, et exprimée en mg/L. Cette procédure gravimétrique reste
I’approche la plus robuste pour le suivi de la charge particulaire dans les eaux usées. Des études
récentes ont utilisé avec succes des filtres en fibre de verre de type GF/C ou équivalent, avec
séchage a 105 °C, pour la détermination des solides retenus en suspension dans des matrices

hydriques complexes (Mohamed et al., 2022 ; Jarosiewicz et al., 2024).
5.4. pH et conductivité électrique (CE)

Le pH et la conductivité électrique ont été mesurés directement sur les échantillons a
I’aide d’un pH-metre HANNA HI 2211 et d’un conductimeétre HANNA HI 2315. Avant chaque
série de mesures, les appareils ont été étalonnés selon les recommandations du fabricant a I’aide
de solutions tampons et d’étalons adaptés. Le pH constitue un parameétre central dans les
systémes de phytoremédiation, car il controle la spéciation chimique de nombreux éléments, la

disponibilité des nutriments et la mobilité des métaux. La conductivité électrique, quant a elle,
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refléte la concentration globale en espéces ioniques dissoutes et permet de suivre 1’évolution de
la charge minérale du milieu au cours du traitement. Les travaux récents sur les eaux usées et
la surveillance hydrochimique confirment que le pH, la conductivité et la température figurent
parmi les variables les plus informatives pour interpréter les processus biogéochimiques et les
transformations physico-chimiques en systémes de traitement (Akkaya et al., 2022 ; Moretti et

al., 2024 ; Elfferich et al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025).
5.5. Turbidité

La turbidité a ¢été mesurée a ’aide d’un turbidimetre HANNA HI 93703. Les
¢chantillons ont ét¢ homogénéisés délicatement avant lecture afin d’éviter la sédimentation
préalable des particules, tout en limitant la formation de bulles susceptibles de perturber la
mesure optique. La turbidité constitue un indicateur rapide de la charge particulaire fine et
colloidale, et compléte utilement les mesures gravimétriques des MEST. Elle est
particuliérement pertinente dans les études de traitement des eaux usées, ou la diminution de la
turbidité traduit souvent une amélioration de la clarification du milieu. Des travaux récents sur
la qualité des eaux usées et des eaux naturelles incluent systématiquement la turbidité parmi les
parametres de suivi de base, aux cotés du pH, de la température et de la conductivité (Bayeh et
al., 2024 ; Webster et al., 2025 ; Garcia-Avila et al., 2025). Le HI 93703 est par ailleurs utilisé
pour la mesure de la turbidité de 1’eau et des eaux usées dans une gamme allant jusqu’a 1000
FTU, conformément a la méthode ISO 7027 indiquée par le fabricant (Hanna Instruments,

2025).
5.6. Détermination des nitrites (NO:")

La teneur en nitrites a ét¢ déterminée par la méthode colorimétrique de Griess. En milieu
acide, les ions nitrite réagissent d’abord avec le sulfanilamide pour former un sel de diazonium,
qui se couple ensuite avec la N-(1-naphtyl)-éthyléne diamine dihydrochloride (NED) pour
produire un composé azoique rose stable. Apres addition successive des réactifs, les
¢chantillons ont été incubés pendant 10 min a température ambiante, puis I’absorbance a été lue
a 543 nm au spectrophotometre. La concentration en NO:~ a été calculée a partir d’une courbe
d’étalonnage établie a partir de standards de nitrite préparés dans les mémes conditions
analytiques. La réaction de Griess reste la méthode spectrophotométrique la plus courante pour
le dosage des nitrites dans les matrices environnementales, en raison de sa sensibilité, de sa

simplicité et de sa bonne reproductibilité. Des synthéses et applications récentes confirment
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I’usage du couple sulfanilamide—NED et de la lecture a 543 nm pour la quantification du nitrite

(Rajab et al., 2025 ; Benguennouna et al., 2025).
5.7. Détermination des nitrates (NOs")

Les nitrates ont été déterminés apres réduction préalable en nitrites sur colonne de
cadmium activé, suivie de 1’application de la réaction de Griess décrite ci-dessus. Dans cette
approche, la concentration totale en oxydes d’azote mesurée apres réduction est comparée a la
concentration initiale en nitrites, et la teneur en nitrates est obtenue par différence. L’absorbance
du composé azoique formé a été mesurée a 543 nm. Cette stratégie analytique, fondée sur la
réduction catalytique des nitrates puis la détection colorimétrique des nitrites formés, reste I’une
des plus utilisées dans les analyses environnementales et les études de traitement des eaux. Des
travaux récents menés sur les eaux usées et sur les systémes analytiques pour NOs~ confirment
la pertinence du couplage réduction au cadmium-réaction de Griess pour la quantification des
nitrates dans les matrices aqueuses (Lin et al., 2022 ; Rajab et al., 2025 ; Benguennouna ef al.,

2025).
5.8. Détermination des ortho phosphates (PO+*")

Les ortho phosphates ont été dosés par la méthode du bleu de molybdéne. En milieu
acide, les ions phosphate réagissent avec le molybdate d’ammonium, en présence d’un agent
d’appoint tel que I’antimoniate de potassium selon les formulations analytiques usuelles, pour
former un complexe phosphomolybdique. Ce dernier est ensuite réduit par ’acide ascorbique
en un composé bleu dont I’intensité colorée est proportionnelle a la concentration en phosphate.
Apres ajout des réactifs, les échantillons ont été incubés pendant 10 min a température
ambiante, puis I’absorbance a été¢ mesurée a 880 nm. La concentration en PO+*" a été calculée
a partir d’'une courbe d’étalonnage établie avec des solutions standards de phosphate. La
méthode du bleu de molybdéne demeure I’approche colorimétrique de référence pour le dosage
des orthophosphates en milieu aqueux, et des publications récentes confirment [’'usage de la
réduction a I’acide ascorbique avec lecture a 880 nm comme condition analytique robuste et

sensible (Carrillo et al., 2025 ; Guo et al., 2025).
5.9. Expression des résultats et suivi de I’efficacité épuratrice

L’ensemble des résultats a été exprimé en mg/L pour les paramétres chimiques et en

unités appropriées pour les parameétres physiques, puis utilisé pour calculer le pourcentage
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d’abattement de chaque variable au cours du traitement. L’efficacité épuratrice a été estimée

selon la relation :

Co,—C
Abattement (%) = %

0

x100

Ou C, représente la concentration initiale au jour 0 et C; la concentration mesurée au temps t.
Cette approche cinétique est couramment employée dans les études récentes de traitement des
eaux usées par macrophytes flottantes et permet de relier directement I’évolution de la qualité
de I’eau a la dynamique de croissance de la biomasse et aux mécanismes de phytoremédiation

(Benguennouna ef al., 2025 ; Seetasang et al., 2025).
5.10. Analyse des métaux lourds dans I’eau

Les concentrations en métaux traces dissous, notamment le plomb (Pb), le cadmium
(Cd), le cuivre (Cu), le zinc (Zn), le fer (Fe) et le manganese (Mn), ont été déterminées par
spectrométrie d’émission optique a plasma induit par haute fréquence (ICP-OES) a I’aide d’un
appareil Optima 8000 (PerkinElmer). L’ICP-OES constitue une technique multiélémentaire
robuste, sensible et largement utilisée pour la quantification des éléments traces dans les
matrices aqueuses environnementales, en particulier les eaux usées et les eaux de surface, en
raison de sa rapidité d’analyse, de sa bonne répétabilité et de sa capacité a traiter simultanément

plusieurs éléments métalliques (Douvris et al., 2023 ; Hossain et al., 2025 ; Madjar et al., 2025).

Les échantillons ont été collectés dans des flacons en polyéthyléne haute densité
préalablement décontaminés a I’acide nitrique, puis acidifiés immédiatement apres prélévement
avec de I’acide nitrique afin de stabiliser les métaux en solution et de limiter les phénomenes
d’adsorption sur les parois du contenant. Ils ont ensuite été conservés a 4 °C jusqu’a ’analyse.
Avant I’introduction dans I’instrument, les échantillons ont ét¢ homogénéisés puis filtrés sur
membrane de 0,45 um afin de séparer la fraction dissoute de la fraction particulaire. Cette
approche, fondée sur la filtration suivie d’une acidification, est couramment adoptée dans les
¢tudes récentes consacrées a la contamination métallique des eaux environnementales et des
lixiviats. Adu et al. (2025), par exemple, ont appliqué ce schéma analytique en filtrant les

échantillons a 0,45 um puis en les acidifiant a I’acide nitrique avant dosage des métaux.

L’analyse instrumentale a été réalisée avec un plasma d’argon stabilisé sous des
conditions opératoires optimisées. Les longueurs d’onde sélectionnées pour la quantification
¢taient les suivantes : Pb 11 220,353 nm, Cd II 226,502 nm, Cu 1 324,754 nm, Zn 1 213,856 nm,
Fe1259,940 nm et Mn I1 257,610 nm. Ces raies analytiques ont été choisies pour leur sensibilité
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¢levée et leur faible susceptibilité aux interférences spectrales dans les matrices aqueuses.
L’¢étalonnage a été effectué a I’aide de solutions standards multi-¢lémentaires certifiées couvrant
une gamme adaptée aux concentrations attendues, avec au minimum cinq points d’étalonnage.
La qualité de la calibration a été vérifiée par des coefficients de corrélation supérieurs a 0,999.
Un standard interne, tel que I’yttrium, a été utilisé pour corriger la dérive instrumentale et les
éventuels effets de matrice, conformément aux pratiques analytiques actuelles dans les études
environnementales utilisant I’'ICP-OES (Douvris et al., 2023 ; Chiutula ef al., 2025 ; Hossain
et al., 2025).

L’assurance qualité analytique a reposé sur ’analyse réguliére de blancs, de duplicatas
et d’échantillons de controle. Les blancs analytiques ont permis de vérifier 1’absence de
contamination de fond, tandis que les duplicatas ont servi a évaluer la répétabilité de la méthode.
Les récupérations des échantillons enrichis et des matériaux de controle ont été maintenues dans
des intervalles acceptables, et les résultats ont été considérés valides lorsque les coefficients de
variation relatifs demeuraient faibles. Cette démarche est cohérente avec les pratiques actuelles
de validation rapportées dans les études récentes consacrées a I’analyse des métaux lourds dans
les matrices aqueuses environnementales (Chiutula et al., 2025 ; Hossain et al., 2025 ; Veskovi¢

et al., 2025).

Les concentrations métalliques ont été exprimées en pg/L ou mg/L selon les niveaux
mesurés, puis utilisées pour calculer les pourcentages d’abattement au cours du traitement.
Cette approche permet de relier directement la variation des teneurs métalliques dans 1’eau a
I’efficacité phytoremédiatrice du systeme étudié. Dans les travaux récents sur Azolla
microphylla appliquée aux eaux usées, 1’évolution des concentrations en Pb, Cd, Cu, Zn, Fe et
Mn a constitué un critére central pour 1’évaluation des performances d’épuration et de la

valorisation potentielle de la biomasse produite (Benguennouna et al., 2025).

II1. Résultats et discussion

1. Détermination de la Demande Chimique en Oxygéne (DCO)

Les résultats présentés dans la figure 1 montrent une réduction marquée de la DCO apres
traitement par Azolla microphylla, traduisant une diminution significative de la charge
organique de I’effluent. Les concentrations initiales (376—-392 mg/L) ont chuté jusqu’a 20 mg/L

au 28e jour, soit un abattement maximal de 94,9 %. Une réduction rapide a été observée dés la
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premiére semaine (—85,4 % au jour 7), suivie d’une phase plus progressive jusqu’au 28e jour,

correspondant probablement a 1’optimisation de 1’activité biologique du systéme.

La légere augmentation observée au 35¢ jour (45 mg/L) suggere une possible saturation
du systéme, une remise en suspension de matiére organique ou un début de dégradation de la
biomasse végétale. Ce comportement cinétique est cohérent avec les dynamiques rapportées
dans les systémes a macrophytes flottants, ou I’efficacit¢ maximale est généralement atteinte

entre 20 et 30 jours de traitement (Nyein et al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025).

La réduction de la DCO résulte vraisemblablement de mécanismes combinés incluant
I’assimilation de composés organiques dissous, la sédimentation des particules, ainsi que la
stimulation de D’activité microbienne associée a la biomasse végétale. Ce role synergique
plante—microorganismes est largement documenté dans les systémes de phytoremédiation

aquatique (Nyein et al., 2024 ; Hossain et al., 2025).

Les performances observées sont en accord avec des études récentes ayant rapporté des
abattements de DCO supérieurs a 80-95 % dans des systémes similaires utilisant Azolla
microphylla, en fonction de la charge initiale et des conditions environnementales

(Benguennouna ef al., 2025 ; Hossain et al., 2025).

Dans I’ensemble, ces résultats confirment le fort potentiel de Azolla microphylla comme
agent phytoremédiant pour le traitement des eaux us€es, permettant une réduction efficace de

la charge organique dans des conditions environnementales semi-arides.

S
=}
=]

w
g
o

w
1=
=

~

%

o
L

—&— Avant traitement
Aprés traitement

DCO (mg/L)
- o
I S
o (=3

—
o
=]

w
o
L

0 7 14 21 28 35
Temps (jours)

Figure 13. Effet du traitement par Azolla microphylla sur I’évolution de la demande chimique
en oxygeéne (DCO) des eaux usées
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2.Détermination de la Demande Biologique en Oxygéne (DBOs)

Les résultats présentés dans la figure 2 mettent en évidence une diminution marquée de
la DBOs apres traitement par Azolla microphylla, indiquant une réduction importante de la
charge organique biodégradable de I’effluent. Les concentrations initiales, comprises entre 480
et 507 mg/L, ont diminué jusqu’a 53 mg/L au 28e jour, correspondant a un abattement maximal
de 89 %. Cette évolution traduit une amélioration substantielle de la qualité de 1’eau et confirme
I’efficacité du systéme phytoremédiateur mis en place. La cinétique observée montre une baisse
trés rapide des la premiére semaine, suivie d’une diminution plus progressive jusqu’au 28e jour,
ce qui suggere une forte activité biologique au cours des premicres phases du traitement. La
l1égere remontée enregistrée au 35e jour pourrait €tre liée a une saturation partielle du systéme,
a une remise en suspension de matiere organique, ou au début de la dégradation d’une fraction
de la biomasse végétale. Ce profil indique que I’intervalle compris entre 21 et 28 jours
correspond probablement a la phase de performance optimale du traitement. La réduction de la
DBOs peut étre attribuée a 1’action combinée de plusieurs mécanismes, notamment
I’assimilation d’une partie des composés organiques biodégradables, la stimulation de I’activité
microbienne associée a la biomasse végétale, ainsi que I’amélioration des processus biologiques
dans le microenvironnement créé¢ par A. microphylla. L’interaction entre la plante et les
microorganismes semble donc jouer un role central dans 1’abattement de la charge organique
biodégradable. Ces résultats sont en accord avec des travaux récents ayant rapporté des
réductions comparables de la DBOs dans des systemes utilisant Azolla. Al-Masri et al. (2025)
ont rapporté des performances similaires sur des eaux usées domestiques, tandis que Gupta ef
al. (2024) ont observé un abattement d’environ 85 % apres 21 jours dans des effluents agro-
industriels. De plus, Belkacem et al. (2024) ont montré que des réductions comprises entre 82
et 90 % pouvaient étre atteintes en conditions semi-arides, confirmant la pertinence de cette

approche dans des contextes climatiques comparables a celui de la présente étude.
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Figure 14.Cinétique de réduction de la DBOs des eaux usées traitées par Azolla microphylla

3. Evolution des paramétres physico-chimiques

Les données du tableau 1 montrent que le traitement par Azolla microphylla a modifié
de maniére nette la qualité physico-chimique des eaux usées, avec un effet particulierement
marqué sur les matieres en suspension, tandis que le pH et la conductivité électrique ont évolué
dans des amplitudes plus modérées. Dans I’ensemble, ces résultats indiquent que 4. microphylla
a surtout agi sur la fraction particulaire et sur la stabilisation du milieu aqueux, ce qui est
cohérent avec le comportement des macrophytes flottants utilisés en phytoremédiation des eaux
usées. Les études récentes sur A. microphylla et sur les macrophytes flottants rapportent
justement une forte réduction des solides en suspension, une stabilisation du pH et, dans
plusieurs cas, des variations limitées de la conductivité lorsque le systéeme fonctionne sans
relargage ionique majeur (Sayanthan et al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025 ; Nyein et Iwai,

2025).

L’eftet le plus spectaculaire concerne les MEST. Dans le t¢émoin, les valeurs sont restées
¢élevées et variables, passant de 250 + 25 mg/L au jour 0 a 235 + 0.7 mg/L au jour 7, puis
augmentant jusqu’a 280 + 6 mg/L au jour 35. A I’inverse, dans le bassin traité, la concentration
chute dés le 7e jour a 14.567 £+ 0.5 mg/L, puis demeure remarquablement stable entre 14.16 +
0.5 et 15.02 £0.1 mg/L jusqu’a la fin de I’essai. Cela correspond a un abattement d’environ 94
% au jour 7, maintenu jusqu’au jour 35. La présence de lettres distinctes entre les modalités

avant et apres traitement suggere en outre que cette diminution est statistiquement significative.
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Cette réduction trés rapide des MEST indique que 4. microphylla a exercé un effet de
clarification majeur sur I’effluent. Plusieurs mécanismes peuvent expliquer ce résultat : le
piégeage physique des particules sous le couvert végétal, la diminution des turbulences de
surface, la décantation facilitée des matiéres fines, ainsi que 1’agrégation de particules favorisée
par P’activité microbienne dans le microenvironnement associ¢ aux frondes et aux racines.
Autrement dit, la plante n’agit pas seulement par absorption, mais aussi comme une interface
physique et biologique qui favorise la rétention et la sédimentation de la charge particulaire.
Cette interprétation est trés cohérente avec les travaux récents montrant que les systémes a
Azolla microphylla peuvent réduire les TSS de plus de 93 % en 35 jours, tandis que d’autres
systémes a macrophytes flottants appliqués aux eaux usées domestiques atteignent des
rendements globaux proches de 92 % pour les solides en suspension (Akowanou et al., 2023 ;

Benguennouna et al., 2025).

Le pH du témoin est demeuré relativement stable pendant toute 1’expérimentation, dans
une plage étroite de 6.85 + 0,03 2 6.99 + 0.02, ce qui traduit I’absence de modification chimique
majeure du milieu en ’absence de traitement. Dans le bassin traité, une légere acidification
initiale a été observée entre le jour 7 et le jour 21, avec des valeurs comprises entre 6,76 + 0,01
et 6,78 + 0,01, suivie d’une remontée a 7,01 + 0,04 au jour 28 puis a 7,09 = 0,017 au jour 35.
Cette dynamique suggere que le systéme a traversé deux phases : une phase initiale

d’ajustement métabolique, puis une phase de stabilisation proche de la neutralité.

La baisse initiale du pH peut s’expliquer par I’intensification de I’activité microbienne
et par la dégradation de la matiere organique biodégradable, susceptible de générer du CO:
dissous et certains intermédiaires acides. Ensuite, la remontée du pH vers des valeurs voisines
de la neutralit¢ peut refléter une réduction progressive de la charge organique, une
consommation du CO: par I’activité photosynthétique, ainsi qu’un rééquilibrage du systeme
carbonate-bicarbonate. D un point de vue fonctionnel, cette évolution est favorable, car un pH
voisin de la neutralité améliore généralement la stabilité du milieu, limite certaines formes de
toxicité et correspond a des conditions compatibles avec une bonne activité biologique. Des
résultats comparables ont été rapportés dans les études récentes sur A. microphylla, ou le pH
tend a se stabiliser au cours du traitement, ainsi que dans les synthéses récentes consacrées aux
macrophytes flottants, qui montrent que ces systémes amortissent souvent les variations
extrémes de pH plutdt qu’ils ne provoquent des dérives marquées (Benguennouna et al., 2025

; Sayanthan et al., 2024).
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Contrairement aux MEST, la conductivité électrique a peu varié¢ dans le témoin, avec des
valeurs comprises entre 1,753 £+ 0,0 et 1,777 + 0,007. Dans le systéme traité, elle est restée
globalement proche des valeurs initiales entre le jour 0 et le jour 21 (1,760-1,768), a présenté
une augmentation transitoire au jour 28 (1,852 £+ 0,002), puis est revenue a 1,765 = 0,001 au
jour 35. Ce profil montre que le traitement par A. microphylla n’a pas induit de modification

durable de la charge ionique globale de 1’eau.

Cette relative stabilit¢ de la conductivité suggere que le systéme a surtout éliminé la fraction
organique et particulaire sans provoquer de relargage ionique important dans le milieu. Le pic
observé au jour 28 peut étre interprété comme une phase transitoire de minéralisation de la
matiere organique ou de remise en solution de certains ions, éventuellement liée a la dynamique
de croissance de la biomasse et a 1’intensité des échanges plante—eau. Le retour a une valeur
proche de I’initial au jour 35 indique néanmoins que cette hausse n’était pas durable. Ce
comportement concorde avec les observations récentes sur A. microphylla, ou la conductivité
reste le plus souvent peu modifiée ou seulement transitoirement affectée, ce qui a été interprété
comme le signe d’un traitement efficace sans lessivage ionique notable. Plus largement, les
revues récentes sur les macrophytes flottants montrent que la conductivité est souvent moins
sensible que les solides en suspension, la DCO ou la DBOs, car elle dépend de I’ensemble des
ions dissous et non d’une seule fraction polluante (Sayanthan ef al., 2024 ; Benguennouna et

al., 2025 ; Nyein et Iwai, 2025).

Pris dans leur ensemble, ces résultats montrent que Azolla microphylla a eu un eftet tres
net sur ’amélioration de la qualité physique de I’eau, en particulier par 1’élimination massive
des matieres en suspension, tout en assurant une stabilisation progressive du pH et sans
perturbation durable de la conductivité électrique. Cette combinaison est particulierement
intéressante, car elle traduit a la fois une clarification efficace de 1’effluent et un maintien de
I’équilibre ionique du milieu. En comparaison avec la littérature récente, le comportement
observé ici est pleinement cohérent avec celui des systémes de phytoremédiation a base
d’Azolla, qui se distinguent par leur rapidité d’action sur les particules et la charge organique,
mais aussi par leur capacité a améliorer la qualité globale de I’eau sans générer d’instabilité

chimique majeure (Akowanou et al., 2023 ; Sayanthan ef al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025).
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Tableau 14.Evolution des paramétres physico-chimiques

Parameétres Traitement | Jour 0 Jour 7 Jour 14 | Jour 21 | Jour 28 | Jour 35
Matiéres en 235+ 262 + 220 + 250 + 280 +
Avant 250 + 250
suspension 0,7° 2,40 2,00¢ 5,000 6,002
totales 14,567+ | 14,16 £ 14,8 + 14,4 + 15,02 +
Apres 250 £25°
(MEST) 0,54 0,54 0,14 0,14 0,14
6,92 + 6,99 + 6,91 + 6,93 + 6,85 + 6,92 +
Avant
0,01 0,02b 0,02¢ 0,01¢ 0,034 0,0°
H
P 6,92 + 6,76 £ 6,77 £ 6,78 £ 7,01 £ 7,09 +
Apres
0,01¢ 0,01¢ 0,01¢ 0,01¢ 0,04 0,0172
1,765 + 1,777 + 1,753 + 1,765 + 1,766 + 1,764 +
Avant
Conductivité 0,001¢ 0,007° 0,04 0,004¢ 0,008 0,001¢
électrique Ao 1,765 + 1,767 + 1,76 + 1,768 + 1,852 + 1,765 +
pres
0,001¢ 0,003® 0,005¢ 0,011® 0,002 0,001¢
4.Métaux Lourds

Les résultats obtenus montrent une réduction nette des concentrations en métaux lourds
apres 35 jours de traitement par Azolla microphylla, avec des abattements de 80 % pour le Pb
(4,50 2 0,90 mg/L), 80 % pour le Cd (0,40 a 0,08 mg/L), 76 % pour le Cu (2,10 a 0,50 mg/L),
84 % pour le Zn (3,80 a 0,60 mg/L), 83 % pour le Fe (6,50 a 1,10 mg/L) et 85 % pour le Mn
(0,60 a 0,09 mg/L). Ces diminutions confirment la forte aptitude phytoremédiatrice de A.
microphylla vis-a-vis des éléments traces métalliques et indiquent une efficacité élevée du
systeme dans 1’épuration des eaux usées contaminées. Des performances comparables ont été
rapportées chez d’autres espéces du genre Azolla, notamment chez A. filiculoides, avec des
rendements d’¢élimination tres €élevés pour le Pb et le Cd, ce qui confirme que ce genre posséde
une affinité particuliére pour les cations métalliques en milieu aqueux (Muttaleb et al., 2021 ;

Naghipour et al., 2024).

Cette efficacité repose principalement sur une combinaison de mécanismes
physicochimiques et biologiques, incluant 1’adsorption initiale des ions métalliques sur les
groupements fonctionnels des parois cellulaires, leur absorption dans les tissus, puis leur
séquestration intracellulaire, notamment dans les vacuoles. La présence de fonctions carboxyle

et hydroxyle a la surface des frondes favorise la fixation des métaux, tandis que la symbiose
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avec Anabaena azollae contribue probablement au maintien de 1’activité physiologique de la
plante sous stress métallique (Rai, 2009 ; Sood et al., 2012). Les travaux plus récents confirment
que la capacité d’accumulation du genre Azolla dépend fortement de la concentration initiale
en métal, de la durée d’exposition et de 1’état physiologique de la biomasse (Abd El-All et al.,
2020 ; Muttaleb et al., 2021).

Au-dela de I’¢élimination des métaux, plusieurs études ont montré que Azolla peut
simultanément réduire la charge en nutriments et améliorer certains paramétres de qualité de
’eau, ce qui renforce son intérét pour un traitement intégré des effluents (Muttaleb ez al., 2021).
Ainsi, la forte réduction de Pb, Cd, Cu, Zn, Fe et Mn observée dans la présente étude confirme
que A. microphylla constitue un biomatériau végétal particulieérement performant pour la

phytoremédiation des eaux usées, notamment dans des systémes extensifs a faible coft.
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Figure 15. Evolution des concentrations en métaux lourds (Pb, Cd, Cu, Zn, Fe et Mn) dans les
eaux usées avant et apres traitement par Azolla microphylla
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5. Accumulation de biomasse et productivité d’Azolla microphylla

L’efficacit¢ phytoremédiatrice de Azolla microphylla repose sur D’interaction de
plusieurs mécanismes complémentaires, incluant 1’adsorption des métaux a la surface des
frondes via des groupements fonctionnels (carboxyles, hydroxyles), suivie de leur
internalisation et de leur séquestration intracellulaire, principalement au niveau vacuolaire. Ces
processus, largement décrits chez les macrophytes aquatiques, conférent a Azolla une capacité
¢levée de biosorption et de tolérance au stress métallique (Li et al., 2024 ; Benguennouna et al.,

2025).

La symbiose avec Anabaena azollae constitue un levier physiologique majeur, en
assurant un apport continu en azote assimilable, ce qui soutient la croissance de la biomasse et
renforce la résilience de la plante face aux contraintes environnementales. Cette interaction
favorise ainsi le maintien d’une activit¢ métabolique élevée, condition essentielle a une

phytoremédiation efficace en milieu contaminé (Nyein et al., 2024 ; Hossain et al., 2025).

La dynamique de croissance observée sur 35 jours suit un modele sigmoide
caractéristique, avec une phase initiale d’adaptation, suivie d’une croissance exponentielle
rapide, puis d’un plateau lié a la saturation du systéme. La biomasse fraiche est passée de 1000
g'm2 a environ 1460 g-m2, tandis que la biomasse seche a atteint pres de 160 g'm™=. La
productivité moyenne (4-5 g MS-m2-jour) est cohérente avec les valeurs rapportées en
conditions extensives, bien que légérement inférieure aux maximas observés en conditions

contrdlées enrichies en nutriments et CO: (Li et al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025).

Le ralentissement de la croissance observé apres le 28e jour peut étre attribué a une
limitation progressive en nutriments, a I’auto-ombrage du couvert végétal et a I’atteinte de la
capacité de charge du systeme. Ce comportement est fréquemment rapporté dans les systémes
a macrophytes flottants, ou la densité élevée, bien qu’avantageuse pour 1’efficacité initiale
d’épuration, induit a terme des contraintes écophysiologiques limitant la productivité (Nyein et

al., 2024 ; Sayanthan et al., 2024).
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Figure 16. Accumulation de biomasse (poids frais et sec) d'Azolla microphylla.

6. Dynamique de la Chlorophylle Durant la Phytoremédiation

Apres 35 jours de culture, Azolla microphylla cultivée en eaux usées a présenté une
augmentation nette de la teneur en pigments photosynthétiques par rapport a la valeur initiale
et au témoin. La chlorophylle a est passée de 1,15 + 0,03 a 1,40 + 0,06 mg/g PF, la chlorophylle
b de 0,53 + 0,02 a 0,63 £ 0,06 mg/g PF, et la chlorophylle totale a atteint 2,03 + 0,07 mg/g PF,
soit une hausse de 20,8 % par rapport au jour 0. A I’inverse, le témoin maintenu en eau standard
a présenté une chlorophylle totale plus faible (1,60 + 0,06 mg/g PF), ce qui indique que, dans
les conditions de ’essai, 1’effluent a agi comme un milieu nutritif favorable plutét que comme
une source de stress. Cette réponse traduit un meilleur statut physiologique de la plante et
suggere que la disponibilité en azote et en phosphore a soutenu la biosynthese pigmentaire ainsi
que le fonctionnement de 1’appareil photosynthétique. Des travaux récents montrent en effet
que, chez Azolla, I’amélioration de la croissance et de la qualité pigmentaire est généralement
observée lorsque le milieu reste nutritif sans atteindre un seuil phytotoxique, alors qu’une
charge polluante excessive tend au contraire a dégrader les chlorophylles et a perturber les
réponses photosynthétiques (Benguennouna et al., 2025 ; Nyein et Iwai, 2025 ; Park et al., 2025
; Chaudhary et al., 2025).

Ainsi, I’augmentation simultanée des chlorophylles a et b, associée a une
chlorophylle totale supérieure a celle du témoin, indique que A. microphylla a non seulement
toléré les eaux usées, mais a aussi valorisé les nutriments disponibles pour maintenir une
activité photosynthétique efficace. Ce résultat est particulicrement important en

phytoremédiation, car il montre que I’épuration de I’effluent peut s’accompagner d’un
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maintien, voire d’une stimulation, du potentiel de croissance de la biomasse. Dans I’ensemble,
ces données confirment que, lorsque la charge polluante reste compatible avec la tolérance
physiologique de la plante, les eaux usées peuvent soutenir la performance photosynthétique et
renforcer le potentiel phytoremédiateur d’Azolla microphylla (Benguennouna et al., 2025 ;

Yang et al., 2025).

I Chlorophylle a
2.00 3 Chlorophylle b
B Chlorophylle totale

Teneur en chlorophylle (mg-g~* PF)

Jour 0 Jour 35 Jour 35
Eaux usées Eaux usées Témoin

Figure 17.Evolution de la teneur en chlorophylles (a, b et totale) chez Azolla microphylla en
fonction des conditions de culture.

7. Accumulation et efficacité d’élimination des métaux lourds

Aprés 35 jours de phytoremédiation, Azolla microphylla a accumulé des quantités
¢levées de métaux lourds dans ses tissus, atteignant 78 mg/kg MS pour le Pb, 2,4 mg/kg MS
pour le Cd, 31 mg/kg MS pour le Cu, 115 mg/kg MS pour le Zn, 430 mg/kg MS pour le Fe et
76 mg/kg MS pour le Mn. Ces teneurs, nettement supérieures aux concentrations initiales
mesurées avant traitement (0,4 a 22 mg/kg MS), traduisent une forte capacité de
bioaccumulation et confirment ’efficacité de I’espece dans la rétention des éléments traces

présents dans les eaux usées.

Cette accumulation élevée peut étre expliquée par la biodisponibilité des formes
métalliques dissoutes ou échangeables dans D’effluent, mais aussi par les propriétés
morphologiques et physiologiques propres a 4. microphylla. La structure flottante des frondes,
associée aux appendices rhizoides, augmente la surface d’échange avec la colonne d’eau et

favorise ainsi I’adsorption puis 1’absorption des ions métalliques. En outre, la richesse des
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parois cellulaires en groupements fonctionnels, notamment carboxyle et hydroxyle, facilite la
fixation des métaux par complexation et échange ionique, constituant une premiére étape

essentielle de leur immobilisation.

L’accumulation différentielle observée entre les ¢léments refléte également leur statut
physiologique. Les métaux essentiels, en particulier le Fe et le Zn, ont été accumulés a des
niveaux plus élevés, probablement en raison de leur implication directe dans le transport
d’électrons, ’activation enzymatique et la biosynthése de la chlorophylle. A I’inverse, les
métaux non essentiels ou fortement toxiques, tels que le Cd et le Pb, semblent davantage
orientés vers des mécanismes de détoxification, incluant la rétention pariétale, la
compartimentation vacuolaire ou I’immobilisation dans des tissus agés, ce qui permet de limiter

leurs effets cytotoxiques.

La durée d’exposition de 35 jours a probablement favorisé cette accumulation
progressive en permettant le maintien de la croissance de la biomasse et la poursuite des
¢changes plante-milieu sur une période suffisante. Ainsi, les résultats obtenus montrent que
Azolla microphylla agit a la fois comme un bioadsorbant de surface et comme un
bioaccumulateur actif, ce qui renforce son intérét pour la dépollution des eaux usées

contaminées par les métaux lourds.
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Figure 18.Données comparatives sur I'accumulation de métaux lourds dans Azolla
microphylla avant et apres 35 jours de phytoremédiation des eaux usées traitées.
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8.Absorption et Mobilité des Métaux Lourds dans Azolla microphylla

L’accumulation différentielle observée entre les éléments reflete a la fois leur
disponibilité dans I’effluent et leur statut physiologique. Les métaux essentiels, en particulier le
Fe et le Zn, ont été accumulés a des niveaux plus élevés, ce qui peut s’expliquer par leur
implication directe dans le transport d’€lectrons, I’activation enzymatique et le fonctionnement
photosynthétique. A I’inverse, les métaux non essentiels ou fortement toxiques, tels que le Pb
et le Cd, présentent eux aussi des BCF ¢élevés, ce qui indique une forte capacité de capture, mais
leur devenir intracellulaire reléve davantage de mécanismes de détoxification que d’une
utilisation métabolique. Cette distinction entre accumulation fonctionnelle et accumulation
défensive est cohérente avec les synthéses récentes sur la phytoremédiation des métaux lourds
par les macrophytes aquatiques et avec les travaux récents menés sur Azolla microphylla en

eaux usées. (Khan et al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025 ; Nadi et al., 2025).

L’interprétation conjointe du BCF et du facteur de translocation (TF) est essentielle pour
préciser le comportement phytoremédiateur de 1’espéce. Alors que le BCF renseigne sur
I’efficacité d’extraction depuis 1’eau, le TF informe sur la mobilité interne des métaux au sein
de la plante. En pratique, des BCF ¢élevés associés a des TF modérés ou faibles suggérent une
rétention préférentielle dans les tissus directement exposés, ce qui favorise la phytostabilisation,
alors que des TF plus é€levés traduisent une redistribution interne plus importante. Cette
approche est aujourd’hui largement utilisée pour distinguer les profils phytoextracteurs et
phytostabilisateurs des macrophytes dans les systemes de traitement des eaux usées. (Velasco-

Arroyo et al., 2024 ; Khan et al., 2024 ; Mustafa et al., 2025).

Dans le cas présent, les teneurs élevées mesurées aprés 35 jours indiquent que A.
microphylla agit a la fois comme bioadsorbant de surface et comme bioaccumulateur actif.
Cette performance peut étre attribuée a la combinaison de plusieurs mécanismes, incluant
I’adsorption initiale des ions métalliques sur les groupements fonctionnels de la paroi cellulaire,
I’absorption intracellulaire, puis la compartimentation dans des sites subcellulaires réduisant la
toxicité. Les études récentes sur Azolla montrent également que la croissance rapide de la
biomasse et le maintien d’une activité physiologique suffisante pendant I’exposition renforcent
la capacité cumulative d’¢élimination des métaux. (Shanmugam et al., 2021 ; Benguennouna et

al., 2025 ; Soliman et al., 2025).

Dans I’ensemble, ces résultats montrent que Azolla microphylla posséde un profil

particuliérement favorable pour le traitement des eaux usées contaminées par les métaux lourds.
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Sa capacité a concentrer efficacement les éléments traces, combinée a une biomasse rapidement
renouvelable et & une bonne tolérance physiologique, en fait une candidate pertinente pour des
systémes de phytoremédiation extensifs et a faible colt, en particulier dans les contextes ou des
solutions simples et durables sont recherchées. (Benguennouna et al., 2025 ; Douvris et al.,

2023 ; Hossain et al., 2025).
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Figure 19.Facteurs de bioconcentration (BCF) et de translocation (TF) des métaux lourds
chez Azolla microphylla aprés 35 jours de phytoremédiation

9. Evaluation du malondialdéhyde (MDA) et de I’accumulation de proline chez Azolla
microphylla

Les variations des teneurs en malondialdéhyde (MDA) et en proline chez Azolla
microphylla sont présentées dans la figure 8. Apres 35 jours d’exposition aux eaux usées
traitées, la plante a montré une augmentation significative du MDA (1,42 + 0,08 mg €équivalent
MDA/g PF) et de la proline (2,05 + 0,12 umol/g PF) par rapport aux conditions initiales et au

témoin, indiquant I’activation de mécanismes de réponse au stress oxydatif et osmotique.

L’augmentation du MDA traduit une intensification de la peroxydation lipidique,
généralement associée a une production accrue d’espéces réactives de I’oxygene sous contrainte
environnementale. Dans les systémes de phytoremédiation, ce paramétre est couramment utilisé

comme indicateur de dommages membranaires et de déséquilibre oxydatif induits par les
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contaminants ou par la charge chimique du milieu (Ben ef al., 2024 ; Khan ef al., 2025). Dans
le cas présent, 1’¢lévation du MDA suggére que 1’exposition aux eaux usées a généré un stress
oxydatif mesurable, mais non suffisamment sévére pour compromettre la survie ou le

fonctionnement global de la plante.

Parallélement, I’accumulation de proline refléte une réponse adaptative majeure. La
proline joue un rdle central dans I’ajustement osmotique, la stabilisation des membranes et des
protéines, ainsi que dans la neutralisation partielle des especes réactives de I’oxygene. Son
augmentation est généralement interprétée comme un marqueur de tolérance physiologique
face aux contraintes abiotiques, notamment métalliques, salines ou osmotiques (Reddy et al.,
2024 ; Rao et al., 2025). Ainsi, dans cette étude, la hausse simultanée du MDA et de la proline
indique que A. microphylla a bien percu le stress imposé par le milieu, tout en mobilisant des

mécanismes de protection suffisants pour maintenir son activité physiologique.

Cette interprétation est cohérente avec les observations récentes réalisées chez les
especes du genre Azolla. Des travaux récents ont montré que, sous stress métallique ou sous
exposition a des polluants, Azolla active plusieurs réponses biochimiques, incluant
I’augmentation des marqueurs de peroxydation lipidique, I’accumulation d’osmoprotectants et
la stimulation des systémes antioxydants enzymatiques et non enzymatiques (Sarkar et al., 2024
; Soliman et al., 2025). Ces réponses sont généralement considérées comme le reflet d’un

compromis entre contrainte oxydative et acclimatation métabolique.
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Figure 20.Variations des teneurs en malondialdéhyde (MDA) et en proline chez Azolla
microphylla avant et apres 35 jours d’exposition aux eaux usées

Conclusion

Les résultats obtenus confirment que Azolla microphylla posséde un fort potentiel pour
la phytoremédiation des eaux usées domestiques. En 35 jours de traitement, cette espece a
permis une réduction importante de la charge organique et particulaire, comme 1’attestent la
diminution marquée de la DCO, de la DBOs et des matic¢res en suspension, traduisant une
amélioration substantielle de la qualité physico-chimique de I’effluent. Parallélement, A.
microphylla a démontré une efficacité élevée dans I’élimination des métaux lourds, avec des
rendements compris entre 76 et 85 % pour le Pb, le Cd, le Cu, le Zn, le Fe et le Mn. Les valeurs
¢levées du facteur de bioconcentration, supérieures a 30 pour I’ensemble des ¢léments étudiés
et dépassant 80 pour le plomb, soulignent sa remarquable capacité a concentrer les métaux a

partir du milieu aqueux et a les immobiliser dans sa biomasse.

Sur le plan physiologique, 4. microphylla a maintenu une croissance active tout au long
de ’expérimentation, comme en témoignent I’augmentation de la biomasse et I’amélioration de
la teneur en chlorophylles. Ces résultats montrent que la plante a su valoriser les nutriments
disponibles dans les eaux usées tout en conservant une activité photosynthétique efficace.

L’augmentation du malondialdéhyde et de la proline indique qu’une contrainte oxydative et
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osmotique a bien ¢été¢ induite par le milieu, mais elle révele également 1’activation de
mécanismes biochimiques de défense permettant a la plante de maintenir son intégrité
fonctionnelle sous stress. Ainsi, 1’efficacité épuratrice observée s’accompagne d’une bonne
tolérance physiologique, ce qui constitue un critére essentiel pour une utilisation durable en

phytoremédiation.

Dans I’ensemble, Azolla microphylla apparait comme une espéce particulicrement
adaptée aux systémes de traitement des eaux usées basés sur la nature, grace a la combinaison
de plusieurs atouts : croissance rapide, forte capacité de bioaccumulation, efficacité
d’élimination des polluants organiques et métalliques, et aptitude a se développer dans des
milieux enrichis. Ces caractéristiques confeérent a cette macrophyte un intérét particulier pour
les contextes semi-arides, notamment en Algérie, ou les solutions extensives, peu coliteuses et

faciles a mettre en ceuvre sont particulierement recherchées pour une gestion durable de I’eau.

Au-dela de la remédiation, la biomasse produite représente une ressource
potentiellement valorisable dans une logique d’économie circulaire. Néanmoins, toute
perspective de réutilisation, notamment en agriculture ou en alimentation animale, doit étre
envisagée avec prudence en raison de I’accumulation des métaux dans les tissus végétaux. Dans
cette optique, les travaux futurs devront approfondir la stabilité des performances du systeéme a
long terme, le devenir des contaminants dans la biomasse récoltée, ainsi que les conditions
techniques, écologiques et sanitaires d’un déploiement a plus grande échelle en conditions

réelles.
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Discussion générale



Discussion générale

La réutilisation des eaux usées traitées doit étre interprétée comme une stratégie
agroalimentaire intégrée, et non comme une simple alternative hydrique. Les résultats obtenus
montrent que les EUT influencent simultanément la qualité de 1’eau, la physiologie végétale, la
composition chimique des produits agricoles et leur sécurité¢ alimentaire. Cette approche est
particuliérement importante dans les régions semi-arides méditerranéennes, ou la raréfaction
des ressources conventionnelles impose le recours a des ressources non conventionnelles, mais
ou la qualité finale des aliments doit rester compatible avec les exigences nutritionnelles,
fonctionnelles et sanitaires. Dans cette étude, Azolla microphylla améliore fortement la qualité
des eaux usées, I’huile d’olive Chemlal issue de l’irrigation par EUT présente un profil
globalement favorable, tandis que le jus d’orange montre une réponse plus contrastée, avec
enrichissement en polyphénols totaux mais diminution relative de plusieurs indicateurs
antioxydants et augmentation de la flore totale. Cette divergence confirme que les EUT ne
doivent étre considérées ni comme systématiquement bénéfiques ni comme systématiquement
défavorables ; leur effet dépend de la qualité initiale de 1’eau, du niveau de traitement, de la
culture, de I’organe récolté, de la matrice transformée et des parametres suivis (Malinauskaite
et al., 2024 ; Obijianya et al., 2025 ; Yakamercan et al., 2025 ; Gomes et al., 2026 ; Eniola et
al., 2026). Les trois documents montrent bien cette lecture intégrée entre phytoremédiation,

huile d’olive et jus d’orange.

L’intérét scientifique principal de cette étude est de dépasser une évaluation limitée aux
parametres agronomiques classiques pour proposer une lecture de chimie alimentaire appliquée
aux systemes de production durables. La qualité¢ d’un aliment issu d’une irrigation par EUT ne
peut pas étre déduite uniquement du rendement, du pH de I’eau ou de la présence de nutriments
résiduels. Elle doit étre évaluée a travers une combinaison de marqueurs : composés bioactifs,
profil lipidique, activité antioxydante, stabilité oxydative, contaminants minéraux, charge
microbienne et potentiel de conservation. Cette logique est particuliérement visible dans la
comparaison entre I’huile d’olive et le jus d’orange. L’huile d’olive est une matrice hydrophobe
dominée par les triacylglycérols, les acides gras monoinsaturés, les polyphénols lipophiles ou
amphiphiles, les pigments et les tocophérols. Le jus d’orange, au contraire, est une matrice
aqueuse acide, riche en sucres, acide ascorbique, flavanones, acides organiques et composés
hydrosolubles. Cette différence de polarité et de structure matricielle explique pourquoi ’EUT
peut étre associée a une huile stable et fonctionnelle, mais a un jus plus vulnérable aux

déséquilibres rédox et microbiologiques (Saini et al., 2022 ; Garcia-Infante et al., 2024 ; Modica

167



et al., 2024 ; Karki et al., 2024 ; Dhuique-Mayer & Servent, 2025 ; Zahran et al., 2025 ; Garg
et al., 2026).

La réduction de la DCO constitue 1I’'un des résultats les plus convaincants du volet
phytoremédiation. Les concentrations initiales, comprises entre 376 et 392 mg/L, chutent
jusqu’a 20 mg/L au jour 28, correspondant a un abattement maximal de 94,9 %. Une telle
diminution traduit une élimination majeure de la charge organique oxydable et confirme que
Azolla microphylla ne fonctionne pas seulement comme une couverture végétale flottante, mais
comme un véritable compartiment biologique d’épuration. Les mécanismes impliqués peuvent
associer assimilation partielle de composés dissous, adsorption sur les frondes et les racines,
sédimentation des particules organiques, stimulation de biofilms microbiens et transformation
progressive de la matiere organique. La 1égére remontée de la DCO au jour 35, jusqu’a 45 mg/L,
est également importante, car elle indique une possible saturation du systéme, une remise en
suspension ou un début de sénescence de la biomasse. Ainsi, le traitement semble atteindre son
efficacité optimale autour de 21 a 28 jours, ce qui plaide pour une récolte réguli¢re d’Azolla
afin d’éviter le relargage secondaire de matiere organique (Muttaleb ef al., 2024 ; Nyein ef al.,
2024 ; Hossain et al., 2025 ; Goala et al., 2025 ; Benguennouna et al., 2025). Les valeurs exactes

de DCO et I’abattement maximal sont rapportés dans le document de phytoremédiation.

La diminution de la DBOs confirme que le systeéme réduit aussi la fraction biodégradable
de la matiere organique. Ce parametre est essentiel, car il renseigne sur la quantité d’oxygene
nécessaire a la dégradation biologique des substrats organiques par les microorganismes. Une
eau présentant une DBOs €levée peut perturber les sols irrigués en favorisant une consommation
excessive d’oxygene, une activité microbienne déséquilibrée et des conditions localement
réductrices. La baisse observée apres traitement par A. microphylla indique donc une
amélioration réelle de la qualité biologique de I’effluent. Cette performance peut étre liée a la
synergie entre la plante et les microorganismes associés a sa rhizosphere flottante. Les frondes
et racines fournissent des surfaces de colonisation, ralentissent la circulation de 1’eau et créent
des microenvironnements favorables a la transformation de la matiere organique. Cette
dynamique rejoint les travaux récents rapportant des abattements importants de DBOs dans des
systemes utilisant Azolla ou d’autres macrophytes flottants en eaux usées domestiques et agro-
industrielles (Akkaya et al., 2022 ; Moretti et al., 2024 ; Belkacem et al., 2024 ; Gupta et al.,
2024 ; Al-Masri et al., 2025 ; Endalew et al., 2025). Les résultats du document indiquent
¢galement que ces réductions sont comparables a celles observées dans d’autres systémes a

base d’A4zolla.
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La réduction des matic¢res en suspension totales est particulierement remarquable, car
elle apparait trés rapidement apres I’introduction d’A4. microphylla. Dans le témoin, les valeurs
restent élevées et variables, alors que dans le bassin traité, elles chutent dés le jour 7 a environ
14,567 = 0,5 mg/L et restent ensuite proches de 14—-15 mg/L jusqu’a la fin de I’essai. Cette
réduction, proche de 94 %, montre que le tapis végétal agit comme un filtre physique et
biologique. Les frondes flottantes ralentissent les mouvements d’eau, favorisent la
sédimentation, piegent les particules et contribuent a la biofloculation par I’intermédiaire des
biofilms. Cette clarification est fondamentale pour une réutilisation agricole, car les MEST
peuvent transporter des microorganismes, des métaux adsorbés, des colloides organiques et des
composés hydrophobes. Leur diminution améliore donc a la fois la qualité opérationnelle de
I’eau, la sécurit¢ de D’irrigation et la réduction du risque de colmatage des systémes
hydrauliques (Sayanthan et al., 2024 ; Brochado ef al., 2024 ; Moretti ef al., 2024 ; Ghonimy et
al., 2025 ; Benguennouna et al., 2025). Les valeurs de MEST avant et apres traitement

confirment cet effet de clarification rapide et stable.

L’évolution du pH et de la conductivité électrique montre que la phytoremédiation
améliore la qualité de 1’effluent sans provoquer de déséquilibre chimique majeur. Le pH reste
globalement proche de la neutralité, avec une 1égere acidification transitoire puis une remontée
jusqu’a 7,09 en fin d’essai. Cette évolution peut refléter 1’équilibre entre respiration
microbienne, production d’acides organiques, activité photosynthétique, assimilation des
nutriments et transformations azotées. La conductivité électrique reste également relativement
stable, malgré une hausse ponctuelle, ce qui suggere que I’¢limination des polluants ne
s’accompagne pas d’un relargage ionique massif. Cette stabilité est importante pour I’utilisation
agricole, car une conductivité élevée peut favoriser la salinisation du sol, réduire le potentiel
hydrique autour des racines et perturber I’absorption de K*, Ca?* et Mg?*. Dans les régions semi-
arides, ce point est critique, car I’évapotranspiration €élevée peut concentrer les sels dans la zone
racinaire (Alzabieh, 2024 ; Mohammed ef al., 2025 ; Obijianya et al., 2025 ; Abou Jaoude et
al., 2025 ; Borsacchi et al., 2026). Les valeurs de pH et de conductivité rapportées dans le

document soutiennent cette interprétation.

L’¢limination des métaux lourds confirme le potentiel d’A. microphylla comme
biomatériau végétal a forte capacité de biosorption et de bioaccumulation. Apres 35 jours, les
concentrations diminuent de 80 % pour le Pb, de 80 % pour le Cd, de 76 % pour le Cu, de 84
% pour le Zn, de 83 % pour le Fe et de 85 % pour le Mn. Ces abattements sont élevés et montrent

que la plante possede une forte affinité pour les cations métalliques. Les mécanismes probables
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incluent I’adsorption initiale sur les groupements fonctionnels de la paroi cellulaire, notamment
carboxyle, hydroxyle, phosphate et amine, suivie d’une absorption intracellulaire et d’une
séquestration dans des compartiments subcellulaires limitant la toxicité. Cette capacité est
particuliérement importante pour la sécurité alimentaire, car les métaux lourds présents dans
les eaux d’irrigation peuvent s’accumuler dans les sols, interférer avec la nutrition minérale des
plantes et entrer dans les produits agricoles. Une réduction en amont diminue donc le risque de
transfert vers les matrices alimentaires (Muttaleb ef al., 2021 ; Sabreena et al., 2022 ; Douvris
et al., 2023 ; Lestari et al., 2024 ; Naghipour et al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025). Les

abattements métalliques exacts sont présentés dans le document.

Les facteurs de bioconcentration ¢levés montrent que la biomasse d’Azolla concentre
efficacement les métaux retirés de 1’eau. Ce résultat est favorable pour I’épuration, mais il
constitue aussi une limite importante pour la valorisation de la biomasse. Une plante utilisée
pour dépolluer un effluent contaminé ne peut pas étre automatiquement réutilisée comme
aliment animal, biofertilisant ou amendement organique. Elle devient un compartiment
d’accumulation qui doit étre géré avec prudence. Dans une logique d’économie circulaire, la
biomasse récoltée pourrait étre orientée vers des filieres sécurisées telles que le compostage
controlé, la pyrolyse, la production de biochar, la méthanisation encadrée ou I’extraction
sélective des métaux. En revanche, son incorporation directe dans les chaines alimentaires ou
fourrageres doit étre évitée tant que sa charge en contaminants n’est pas caractérisée. Cette
précaution est essentielle, car Azolla est souvent valorisée pour sa richesse en protéines,
minéraux et composés bioactifs, mais son intérét dépend strictement du milieu dans lequel elle
a été cultivée (Albdaiwi ef al., 2022 ; Velasco-Arroyo et al., 2024 ; Rakhmonov et al., 2025 ;
Akhtar ef al., 2025 ; Mustafa ef al., 2025). Le document montre que les BCF ¢élevés indiquent

une rétention importante des métaux dans la biomasse.

L’augmentation du MDA et de la proline chez 4. microphylla montre que 1’efficacité
épuratoire s’accompagne d’un stress physiologique mesurable. Le MDA atteint 1,42 + 0,08 mg
équivalent MDA/g PF, traduisant une peroxydation lipidique accrue, tandis que la proline atteint
2,05 £ 0,12 pmol/g PF, indiquant une réponse d’ajustement osmotique et de protection
cellulaire. Cette réponse est cohérente avec I’exposition a des métaux, a une charge organique
¢levée, a des nutriments déséquilibrés et a d’éventuelles variations de salinité. Toutefois, le
maintien d’une forte performance de dépollution indique que la plante tolére cette contrainte
sans effondrement fonctionnel. Une plante phytoremédiatrice efficace n’est donc pas une plante

non stressée, mais une plante capable de maintenir sa croissance, sa photosynthese et sa capacité
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d’accumulation malgré la contrainte environnementale. Cette réponse MDA—proline rejoint les
travaux récents sur les macrophytes exposés aux métaux et aux effluents complexes (Reddy et
al., 2024 ; Sarkar et al., 2024 ; Khan et al., 2025 ; Soliman et al., 2025 ; Hossain et al., 2025).

Les valeurs de MDA et de proline sont rapportées dans le document.

Les résultats relatifs a I’huile d’olive Chemlal montrent que 1’irrigation par EUT n’a pas
compromis la qualité globale de 1’huile dans les conditions étudiées. Au contraire, I’huile EUT
se distingue par une teneur €levée en matiere grasse, une richesse importante en polyphénols,
une activité antioxydante €levée, un faible indice de peroxyde, de faibles valeurs K232/K270
et une valeur TBARS réduite. Cette convergence est importante, car la qualit¢ d’une huile
d’olive ne peut pas étre évaluée par un seul parameétre. Une huile peut présenter un profil en
acides gras favorable mais étre déja oxydée, ou contenir des composés phénoliques abondants
sans stabilité réelle si les conditions post-récolte sont défavorables. Ici, I’huile EUT combine
plusieurs marqueurs cohérents de qualité lipidique, oxydative et fonctionnelle. Ces résultats
rejoignent les observations rapportées sur les huiles d’olive Chemlal de la région de Hadjadj—
Mostaganem, ou les sources d’irrigation influencent les parameétres physicochimiques, la
composition en acides gras et les composés bioactifs (Derdah ef al., 2024 ; Issaad et al., 2024 ;
Bendi Djelloul et al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025 ; Zahran et al., 2025 ; Sciurba et al.,
2025). Le document indique également que 1’huile EUT possede le profil le plus équilibré.

La teneur en matiere grasse de I’huile EUT, estimée a 96,50 + 0,50 %, est supérieure a
celle de I’huile de Béjaia, estimée a 95,33 + 0,25 %, et a celle de 1’huile EP, estimée a 93,33 +
0,32 %. Cette différence peut traduire une meilleure accumulation lipidique dans les olives, une
plus faible teneur en fractions non lipidiques résiduelles ou une efficacité d’extraction plus
favorable. Sur le plan physiologique, I’accumulation des lipides dans 1’olive dépend de la
disponibilité hydrique, du statut potassique, de 1’activité photosynthétique, du stade de maturité
et de la remobilisation des assimilats vers la pulpe. Les EUT pu fournir des nutriments résiduels
capables de soutenir certains processus métaboliques lorsque leur salinité et leur charge
contaminante restent maitrisées. Néanmoins, cet effet positif ne doit pas étre généralisé, car une
EUT trop riche en sodium, chlorures, bore ou métaux peut réduire 1’absorption hydrique et
perturber la biosynthése lipidique. Dans les conditions étudiées, la teneur élevée en matiere
grasse suggere donc une compatibilité favorable entre I’EUT utilisée et la physiologie de
Chemlal (Manai-Djebali et al., 2023 ; Derdah et al., 2024 ; Issaad et al., 2024 ; Bendi Djelloul
et al., 2024 ; Benguennouna et al., 2025). Les valeurs exactes de maticre grasse sont rapportées

dans le document.
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L’acidité¢ libre et I’indice d’acide offrent une lecture plus nuancée de la qualité
hydrolytique. L’huile EP présente les valeurs les plus faibles, ce qui suggere une meilleure
fraicheur hydrolytique initiale, tandis que 1’huile EUT conserve un profil acceptable et 1’huile
Béjaia présente les valeurs les plus ¢€levées. Cette hiérarchie montre que la source d’eau
n’explique pas seule I’hydrolyse des triacylglycérols. L’acidité dépend fortement de 1’état
sanitaire des olives, du délai récolte—trituration, des blessures mécaniques, de [’activité
lipasique, de la fermentation et des conditions de stockage. Il est donc important d’éviter une
attribution excessive des variations d’acidité au seul régime hydrique. Le fait que 1’huile EUT
combine acidit¢é modérée, faible peroxyde et faible oxydation secondaire indique que
I’irrigation par EUT n’a pas provoqué de dégradation hydrolytique ou oxydative majeure. Cette
lecture est cohérente avec les travaux récents soulignant I’importance des facteurs post-récolte
dans la qualité des huiles vierges (Blasi et al., 2025 ; Crupi et al., 2025 ; Gila et al., 2025 ; Daas
et al., 2025 ; Kycyk et al., 2026). Le document indique que I’huile Béjaia présente le profil le

plus altéré pour plusieurs marqueurs de qualité.

L’indice de peroxyde, associé¢ aux coefficients K232 et K270, renforce I’interprétation
d’une meilleure stabilité oxydative de I’huile EUT. Les valeurs de K232 et K270 sont les plus
faibles dans cette huile, avec respectivement 1,611 £+ 0,080 et 0,059 £ 0,008, alors que 1’huile
EP présente des valeurs intermédiaires et I’huile Béjaia les valeurs les plus élevées. K232 reflete
principalement les diénes conjugués et les hydroperoxydes issus de I’oxydation primaire, tandis
que K270 est davantage associé¢ aux produits secondaires d’oxydation, comme les aldéhydes,
cétones et triénes conjugués. La faible valeur de ces deux indices dans I’huile EUT indiqué une
limitation simultanée de 1’oxydation primaire et secondaire. Cette cohérence avec le faible
indice de peroxyde et la faible valeur TBARS suggére une huile mieux protégée contre la
propagation radicalaire. Cette stabilité peut étre liée a une meilleure interaction entre acide
oléique, polyphénols, tocophérols, caroténoides et chlorophylles, a condition que 1’huile soit
conservée a I’abri de la lumiere (Costa ef al., 2025 ; Skevin et al., 2025 ; Bortoluzzi et al., 2025
; Laidi et al., 2025 ; Tsitsipas et al., 2025). Les valeurs K232 et K270 sont rapportées dans le

document.

Larichesse de I’huile EUT en polyphénols totaux constitue probablement I’un des déterminants
majeurs de sa stabilité. Les composés phénoliques de I’huile d’olive, notamment les dérivés de
I’oléuropéine, du ligstroside, de I’hydroxytyrosol, du tyrosol, de 1’oléacéine et de I’oléocanthal,
peuvent neutraliser les radicaux libres, chélater certains métaux et ralentir les réactions

d’oxydation lipidique. Une irrigation par EUT peut induire un stress modéré ou modifier la
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disponibilité minérale, ce qui peut stimuler le métabolisme secondaire, notamment la voie des
phénylpropanoides. Toutefois, la méthode de Folin—Ciocalteu mesure une capacité réductrice
globale et non exclusivement les phénols spécifiques de I’huile. Les valeurs obtenues doivent
donc étre interprétées comme un indice comparatif de richesse phénolique plutot que comme
une quantification moléculaire précise. Une caractérisation HPLC-DAD ou LC-MS/MS serait
nécessaire pour identifier les composés réellement responsables de la stabilité observée (Siano
et al., 2022 ; Saoudi et al., 2024 ; Zahran et al., 2025 ; Sciurba et al., 2025 ; Laidi et al., 2025 ;
Tsitsipas et al., 2025). Le document souligne également cette limite méthodologique du Folin—

Ciocalteu.

Le profil en acides gras renforce la valeur nutritionnelle et technologique de I’huile EUT.
L’acide oléique domine dans les trois huiles, mais sa proportion est plus ¢levée dans I’huile
EUT, avec 62,60 + 3,13 %, contre 60,26 = 3,01 % dans I’huile de Béjaia et 50,37 + 2,51 % dans
I’huile EP. Cette dominance est importante, car 1’acide oléique est moins sensible a 1’auto-
oxydation que les acides gras polyinsaturés, en particulier 1’acide linoléique. L’huile EUT
associe donc une fraction lipidique élevée, une bonne proportion d’acide oléique et une
protection antioxydante importante, ce qui explique sa meilleure stabilité globale. L’huile
Béjaia montre en revanche qu’une teneur relativement élevée en monoinsaturés ne suffit pas a
garantir une qualité supérieure si les marqueurs d’oxydation sont ¢€levés et si la protection
phénolique est plus faible. Cette observation soutient 1’idée que la qualité lipidique doit étre
évaluée par une approche intégrée combinant matiére grasse totale, acides gras majeurs,
rapports MUFA/PUFA, polyphénols et marqueurs d’oxydation (Derdah et al., 2024 ; Toplu et
al., 2025 ; Ali et al., 2025 ; Bortoluzzi et al., 2025 ; Costa et al., 2025). Les valeurs d’acide

oléique sont rapportées dans le document.

L’ensemble des résultats sur 1’huile d’olive suggére donc qu’une irrigation par EUT,
lorsqu’elle est correctement maitrisée, peut étre compatible avec une huile Chemlal de haute
qualité. Cette conclusion est importante pour 1’oléiculture algérienne, car elle montre qu’une
ressource hydrique non conventionnelle peut soutenir une filiere stratégique sans altérer les
principaux marqueurs de qualité chimique, lipidique et oxydative. Cependant, cette conclusion
doit rester conditionnelle. Elle dépend du niveau de traitement de 1’eau, de sa salinité, de sa
charge métallique, de la gestion du sol, de I’irrigation, du stade de maturité des olives et des
pratiques post-récolte. Des essais pluriannuels restent nécessaires pour évaluer les effets
cumulatifs du sodium, des chlorures, du bore, des métaux traces et des contaminants émergents.

Il serait également pertinent d’analyser directement les métaux dans 1’huile, méme si leur
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transfert vers une phase lipidique est généralement plus limité que dans les matrices aqueuses
(Al-Karablieh et al., 2025 ; Abou Jaoude et al., 2025 ; Mohammed et al., 2025 ; Akhtar et al.,
2025 ; Albdaiwi et al., 2022 ; Perulli et al., 2026). Le document conclut également que 1’huile

EUT apparait comme I’échantillon le plus équilibré.

Les résultats du jus d’orange montrent une réponse plus complexe que celle observée
pour I’huile d’olive. Le pH reste trés proche entre les deux traitements, avec 3,73 pour le jus
EUT et 3,70 pour le jus issu de 1’eau de puits, ce qui indique que 1’acidité active n’est pas le
principal facteur discriminant. Cependant, cette similarit¢ de pH masque des différences
importantes dans la composition bioactive, I’activité antioxydante, la stabilité oxydative et la
qualité microbiologique. Cette observation est essentielle, car elle montre qu’un paramétre
classique comme le pH ne suffit pas a juger la qualité fonctionnelle d’un jus. Les jus d’agrumes
sont des systemes multicomposants ou interagissent acide ascorbique, flavanones, acides
phénoliques, caroténoides, sucres, acides organiques, enzymes et minéraux. Les variations
induites par I’irrigation peuvent donc rester faibles sur le pH mais importantes sur les propriétés
antioxydantes et la stabilité du produit (Saini et al., 2022 ; Karki et al., 2024 ; Garcia-Infante et
al., 2024 ; Modica et al., 2024 ; Dhuique-Mayer & Servent, 2025 ; Garg et al., 2026). Le
document indique que la heatmap discrimine davantage les traitements par les parametres

biochimiques, antioxydants et microbiologiques que par le pH.

L’augmentation des polyphénols totaux dans le jus EUT est trés marquée, avec 275,64
mg EAG/100 mL contre 81,20 mg EAG/100 mL dans le jus issu de 1’eau de puits. Cette
différence peut traduire une stimulation du métabolisme secondaire sous 1’effet d’un stress
modéré induit par ’EUT, d’une modification de la disponibilité minérale ou d’une activation
des voies de défense végétale. Chez les agrumes, les flavanones comme 1’hespéridine, la
narirutine et la naringénine contribuent fortement a la fraction phénolique. Toutefois, le dosage
des polyphénols totaux par Folin—Ciocalteu n’est pas spécifique ; il peut étre influencé par
I’acide ascorbique, certains sucres réducteurs et d’autres composés a pouvoir réducteur. I faut
donc éviter de conclure automatiquement que le jus EUT possede une meilleure valeur
fonctionnelle uniquement parce que ses polyphénols totaux sont plus €élevés. Une analyse ciblée
par HPLC-DAD ou LC-MS/MS serait nécessaire pour déterminer si I’augmentation concerne
réellement des flavanones bioactives, des acides phénoliques ou d’autres composés réducteurs
(Saini et al., 2022 ; Garcia-Infante et al., 2024 ; Modica et al., 2024 ; Xu et al., 2025 ; Garg et

al.,2026). Les valeurs exactes de polyphénols sont rapportées dans le document.
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La baisse relative des flavonoides, du DPPH, de I’ABTS et du FRAP dans le jus EUT constitué
I’'un des résultats les plus importants de cette discussion. Le traitement Puits présente des
valeurs plus élevées pour les flavonoides totaux, avec 7,74 mg EQ/mL contre 4,23 mg EQ/mL
sous EUT, ainsi que pour le DPPH, ’ABTS et le FRAP. Cette divergence montre que la
bioactivité antioxydante ne dépend pas uniquement de la quantité globale de polyphénols, mais
surtout de leur nature chimique, de leur potentiel redox, de leur solubilité et de leurs interactions
avec I’acide ascorbique, les caroténoides, les sucres et les ions métalliques. Un jus peut donc
avoir une teneur €levée en polyphénols totaux mais une activité antioxydante plus faible si les
composés majoritaires sont moins actifs ou si la matrice favorise des réactions pro-oxydantes.
Cette lecture est cohérente avec les travaux récents montrant que les réponses DPPH, ABTS et
FRAP varient fortement selon le génotype, 1’environnement, le stade de maturité et le profil
moléculaire des flavonoides (Karki et al., 2024 ; Garcia-Infante et al., 2024 ; Modica et al.,
2024 ; Liu et al., 2024 ; Xu et al., 2025). Le document montre clairement cette opposition entre

polyphénols totaux élevés sous EUT et activité antioxydante plus favorable sous eau de puits.

L’activité antiradicalaire DPPH est plus ¢€levée dans le jus issu de I’eau de puits, avec
69 %, contre 59 % pour le jus EUT, soit une diminution relative d’environ 14,5 % sous EUT.
Cette différence suggere que le jus Puits posséde une meilleure capacité a neutraliser les
radicaux libres par transfert d’hydrogene ou d’¢lectron. Cette supériorité est cohérente avec sa
teneur plus ¢élevée en flavonoides, composés majeurs de I’activité antioxydante des agrumes.
Les résultats ABTS et FRAP suivent la méme tendance, indiquant que le profil antioxydant du
jus Puits est plus robuste selon plusieurs mécanismes réactionnels. Dans une perspective de
chimie alimentaire, cette convergence est plus convaincante qu’un seul test, car DPPH, ABTS
et FRAP ne mesurent pas exactement les mémes propriétés. Le DPPH refléte surtout une
capacité antiradicalaire en milieu organique ou hydroalcoolique, I’ABTS est plus adapté aux
systemes hydrophiles et lipophiles, tandis que le FRAP renseigne sur le pouvoir réducteur
ferrique. La cohérence des trois essais renforce donc I’idée d’une meilleure qualité
fonctionnelle du jus Puits (Abadias et al., 2024 ; Garcia-Infante et al., 2024 ; Modica et al.,
2024 ; Gomez-Urios et al., 2025 ; Xu et al., 2025). Les résultats DPPH, ABTS et FRAP sont

détaillés dans le document.

L’augmentation des TBARS dans le jus EUT, avec 1,75 mg MDA/kg contre 1,22 mg
MDA/kg dans le jus Puits, indique une oxydation secondaire plus marquée. Méme si le jus
d’orange est pauvre en lipides, les TBARS peuvent refléter la formation de composés

carbonylés issus de 1’oxydation de fractions lipidiques mineures, de pigments, d’aromes, de
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composés phénoliques oxydés ou de réactions impliquant I’acide ascorbique et les métaux
traces. Cette valeur plus ¢élevée sous EUT suggere un équilibre rédox moins favorable. Plusieurs
hypothéses peuvent étre proposées : présence accrue de facteurs pro-oxydants, modification de
la composition minérale, charge microbienne plus é€levée ou interaction entre composés
réducteurs et ions métalliques. Dans les matrices riches en acide ascorbique, certains métaux
comme le fer ou le cuivre peuvent catalyser des réactions oxydatives qui diminuent la stabilité
du produit. Cette observation est importante pour la conservation, car les TBARS ¢levés
peuvent étre associés a une perte de fraicheur, une altération aromatique et une baisse de qualité
sensorielle (Abadias et al., 2024 ; Bainotti et al., 2025 ; Arza et al., 2025 ; Gomez-Urios et al.,
2025 ; Chu et al., 2025). Les valeurs TBARS sont rapportées dans le document.

Les résultats microbiologiques montrent que les deux jus sont globalement satisfaisants
sur le plan hygiénique, car les coliformes totaux, les coliformes thermotolérants et Sa/monella
sont absents. Ce résultat est favorable, notamment pour des jus frais ou peu transformés.
Cependant, la FMAT est nettement plus élevée dans le jus EUT, avec 35 x 10> UFC/mL contre
2 x 10> UFC/mL dans le jus Puits. Cette différence ne signifie pas nécessairement que le jus
EUT est impropre, mais elle indique une charge microbienne totale plus élevée pouvant réduire
la stabilité au stockage. Dans les jus acides, les levures et moisissures sont souvent les agents
d’altération les plus importants, car elles tolerent mieux les faibles pH et peuvent provoquer
fermentation, production de gaz, turbidité, défauts d’ardme et perte d’acceptabilité. L’irrigation
par EUT impose donc une vigilance renforcée sur le lavage des fruits, la qualité de 1’eau de
ringage, I’hygiene du pressage, le conditionnement et la chaine du froid (Neggazi et al., 2024 ;
Guimaraes et al., 2025 ; Margalho ef al., 2025 ; Dippong et al., 2025 ; Volf et al., 2025). Les

valeurs microbiologiques sont rapportées dans le document.

La comparaison globale des deux jus montre que le traitement Puits fournit un profil
plus équilibré, tandis que le traitement EUT induit une réponse plus ambivalente. Le jus Puits
combine des flavonoides plus élevés, une meilleure activit¢ DPPH, ABTS et FRAP, une plus
faible valeur TBARS et une FMAT plus basse. Le jus EUT présente une augmentation
spectaculaire des polyphénols totaux, mais cette amélioration apparente ne se traduit pas par
une meilleure activité antioxydante globale ni par une meilleure stabilité oxydative. La
conclusion scientifique la plus robuste est donc que I’EUT modifié le métabolisme du fruit,
mais que cette modification n’est pas uniformément favorable. Elle peut stimuler certains
marqueurs chimiques globaux tout en fragilisant 1’équilibre fonctionnel et microbiologique du

jus. Cette réponse dépend probablement de la qualité de I’eau, de la durée d’exposition, de la
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composition minérale du sol, du niveau de stress de I’arbre, de la maturité des fruits et des
conditions de transformation (Saini et al., 2022 ; Garcia-Infante et al., 2024 ; Modica et al.,
2024 ; Xu et al., 2025 ; Santamaria Ortega et al., 2025 ; Perulli et al., 2026). Le document

conclut également que le traitement Puits est associ¢ au profil global le plus favorable.

Les résultats démontrent que la phytoremédiation par 4. microphylla pourrait constituer
une étape complémentaire stratégique avant la réutilisation agricole des EUT. En réduisant
simultanément la DCO, la DBOs, les MEST et plusieurs métaux lourds, ce systéme améliore
plusieurs dimensions critiques de la qualité de 1’eau. Toutefois, il ne doit pas étre considéré
comme une solution unique, mais comme une composante d’une stratégie multi-barriére. Une
chaine de traitement plus robuste pourrait intégrer prétraitement, décantation, lagunage,
phytoremédiation, filtration et désinfection finale, surtout lorsque les cultures sont destinées a
une consommation directe ou a des produits peu transformés comme les jus. Cette approche est
essentielle pour contréler non seulement les polluants classiques, mais aussi les contaminants
émergents, les bactéries résistantes aux antibiotiques et les geénes de résistance. Les travaux
récents sur les EUT insistent sur cette nécessité d’un contréle combiné de la qualité chimique,
microbiologique et éco toxicologique (Acharya ef al., 2025 ; Yakamercan et al., 2025 ; ; Ho et
al., 2025 ; Obijianya et al., 2025 ; Gomes et al., 2026 ; Eniola et al., 2026).

D’un point de vue de chimie alimentaire, cette étude montre que la qualité d’un aliment
issu d’une irrigation par EUT doit étre évaluée par une approche multi-paramétrique. Les
polyphénols totaux ne suffisent pas a conclure a une meilleure valeur fonctionnelle, comme le
montre le cas du jus EUT, ou les polyphénols augmentent fortement alors que DPPH, ABTS,
FRAP, TBARS et FMAT indiquent une qualité globale moins favorable que celle du jus Puits.
De méme, I’huile d’olive ne peut pas €tre jugée uniquement par sa teneur en matiere grasse ou
en acide oléique ; il faut intégrer acidité, peroxyde, K232, K270, TBARS, polyphénols,
pigments, tocophérols et profil en acides gras. Cette lecture intégrée évite les conclusions
simplistes et permet d’expliquer pourquoi une méme ressource hydrique peut produire des
effets positifs dans une matrice lipidique et plus contrastés dans une matrice aqueuse. Pour
renforcer le manuscrit, il serait pertinent d’ajouter une analyse LC-MS/MS des composés
phénoliques, un dosage de I’acide ascorbique dans le jus, une quantification des tocophérols
dans I’huile, un suivi des métaux dans les matrices finales, une étude de stockage et une
digestion in vitro pour estimer la bioaccessibilité réelle des composés bioactifs (Siano ef al.,
2022; Abadias et al., 2024; Gomez-Urios et al., 2025; Bortoluzzi et al., 2025; Zahran et al.,
2025; Sciurba et al., 2025; Garg et al., 2026).
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La principale force de cette étude réside dans sa capacité a relier traitement de 1’eau,
qualité de la production végétale et sécurité alimentaire. Elle montre que 4. microphylla posseéde
un potentiel élevé pour améliorer la qualité des eaux usées domestiques, que 1’huile d’olive
Chemlal issue d’une irrigation par EUT peut présenter un profil chimique et oxydatif trés
favorable, et que le jus d’orange répond de manicre plus sensible et plus complexe a cette méme
ressource hydrique. Cette différence entre matrices confirme que la réutilisation agricole des
EUT doit étre raisonnée selon le type d’aliment produit. Les matrices lipidiques comme 1’huile
d’olive peuvent étre moins exposées au transfert direct de certains contaminants hydrosolubles,
tandis que les matrices aqueuses comme les jus nécessitent une vigilance plus forte sur la charge
microbienne, 1’oxydation et la stabilité au stockage. Cette conclusion rejoint les travaux récents
qui recommandent d’intégrer la nature de la matrice alimentaire dans I’évaluation des systémes
agricoles durables (Karki ef al., 2024 ; Dhuique-Mayer & Servent, 2025 ; Al-Karablieh et al.,
2025 ; Obijianya et al., 2025 ; Gomes et al., 2026 ; Perulli ef al., 2026).

Les limites de I’étude doivent également étre clairement reconnues afin de renforcer sa
crédibilité scientifique. Les résultats sont trés prometteurs, mais ils restent dépendants des
conditions expérimentales, de la qualité des EUT utilisées, de la durée d’exposition, de la
saison, du type de sol, du stade de maturité des fruits et des conditions post-récolte. Les effets
cumulatifs des EUT sur les sols, en particulier I’accumulation de sels, de sodium, de bore, de
métaux traces ou de contaminants émergents, ne peuvent étre pleinement évalués qu’a travers
des essais pluriannuels. De méme, les méthodes spectrophotométriques utilisées pour les
polyphénols, flavonoides et activités antioxydantes fournissent des indicateurs utiles, mais elles
ne remplacent pas une identification moléculaire détaillée. Il serait donc nécessaire d’intégrer
des analyses ciblées et non ciblées par chromatographie, des suivis de conservation, des tests
de bioaccessibilité et une évaluation des contaminants dans les produits finis. Cette prudence
méthodologique est essentielle pour positionner les résultats dans un cadre publiable et éviter
toute surinterprétation (Siano et al., 2022 ; Garcia-Infante et al., 2024 ; Modica et al., 2024 ;
Zahran et al., 2025 ; Sciurba et al., 2025 ; Garg et al., 2026).

En conclusion, cette étude soutient une vision équilibrée, critique et applicable de la
réutilisation des EUT en agriculture semi-aride. Azolla microphylla apparait comme un outil
performant pour améliorer la qualité des eaux usées domestiques, en réduisant fortement la
charge organique, les matieres en suspension et les métaux lourds. L’huile d’olive Chemlal issue
de I’irrigation par EUT présente un profil trés favorable, marqué par une teneur €levée en

matiére grasse, une proportion intéressante d’acide oléique, une richesse phénolique
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importante, une activité¢ antioxydante élevée et une meilleure stabilit¢ oxydative. Le jus
d’orange, en revanche, révele que I’effet des EUT peut-étre plus complexe : les polyphénols
totaux augmentent, mais les flavonoides, DPPH, ABTS, FRAP, TBARS et FMAT indiquent une
qualité fonctionnelle et microbiologique moins favorable que dans le traitement Puits. Ainsi, la
réutilisation des EUT peut-€étre encouragée comme stratégie de durabilité, mais uniquement
dans un cadre contrdlé associant traitement complémentaire, surveillance chimique et
microbiologique, gestion agronomique rigoureuse et interprétation spécifique a chaque matrice
alimentaire. Cette conclusion positionne I’étude dans une perspective forte de sécurité
alimentaire, d’économie circulaire et de résilience hydrique méditerranéenne (Benguennouna
et al., 2025 ; Al-Karablieh et al., 2025 ; Obijianya et al., 2025 ; Yakamercan et al., 2025 ;
Kaniewski et al., 2025 ; Leal Filho et al., 2025 ; Gomes et al., 2026 ; Eniola et al., 2026).
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Conclusion générale

La présente étude démontre que la réutilisation des eaux usées traitées doit étre
envisagée comme une stratégie agroalimentaire intégrée, et non comme une simple alternative
hydrique. Dans un contexte méditerranéen semi-aride marqué par la raret¢ de 1’eau,
I’augmentation des besoins agricoles et la pression croissante sur les ressources
conventionnelles, les EUT représentées une option prometteuse pour soutenir la production
végétale. Cependant, leur durabilité ne peut €tre validée uniquement par leur disponibilité ou
leur potentiel fertilisant ; elle doit étre évaluée a travers une approche globale reliant la qualité
de I’eau, le traitement complémentaire, la réponse des cultures, la composition chimique des
produits alimentaires et leur sécurité sanitaire. Cette vision est au cceur de notre travail, qui relie
la phytoremédiation par Azolla microphylla, la qualité de 1’huile d’olive Chemlal et celle du jus

d’orange dans un méme continuum eau—plante—aliment.

Le premier apport majeur de cette étude réside dans la confirmation du fort potentiel de
Azolla microphylla comme outil biologique d’amélioration des eaux usées domestiques. Les
résultats obtenus montrent une diminution trés importante de la charge organique, avec un
abattement maximal de la DCO atteignant environ 94,9 % et une réduction de la DBOs proche
de 89 %, ce qui traduit une amélioration profonde de la qualité physicochimique de 1’effluent.
Cette performance peut étre attribuée a ’action combinée de ’assimilation végétale, de la
sédimentation des particules, de la biosorption et de la stimulation des communautés
microbiennes associées a la biomasse flottante. Ainsi, 4. microphylla agit comme un systéme
vivant d’épuration, capable de réduire simultanément la charge organique oxydable et

biodégradable dans des conditions compatibles avec les régions semi-arides.

L’efficacité de Azolla microphylla s’est également manifestée par une réduction rapide
et stable des matieres en suspension, ainsi que par une diminution notable des métaux lourds.
Les abattements observés pour Pb, Cd, Cu, Zn, Fe et Mn, compris globalement entre 76 et 85
%, confirment la forte aptitude de cette fougere aquatique a fixer et accumuler les éléments
traces métalliques. Ces résultats renforcent son intérét comme biomatériau végétal pour le
prétraitement ou le traitement complémentaire des eaux destinées a une réutilisation agricole.
Toutefois, cette efficacité souléve une exigence essentielle : la biomasse contaminée ne doit pas
étre valorisée directement en agriculture ou en alimentation animale sans caractérisation
préalable, car la capacité d’accumulation qui fait son intérét épurateur peut aussi devenir une

source de transfert secondaire des contaminants.
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Sur le plan pratique, les résultats suggeérent que la phytoremédiation par Azolla
microphylla atteint sa performance optimale autour de 21 a 28 jours de traitement, avant
I’apparition possible d’une saturation du systéme ou d’un relargage partiel 1i¢ a la dégradation
de la biomasse. Cette observation est importante pour la gestion opérationnelle du procédé, car
elle montre que ’efficacité du systéme ne dépend pas seulement de la présence de la plante,
mais aussi du contrdle du temps de séjour, de la densité végétale, de la récolte régulicre et du
suivi des paramétres de qualité. La phytoremédiation ne doit donc pas étre considérée comme
un procéd¢ passif, mais comme une technologie écologique pilotée, dont la performance repose
sur D’équilibre entre croissance végétale, activité microbienne, charge polluante et

renouvellement de la biomasse.

Le deuxiéme apport majeur concerne 1’huile d’olive Chemlal. Les résultats indiquent
que l’irrigation par EUT n’a pas altéré la qualité globale de I’huile dans les conditions étudiées.
Au contraire, I’huile issue des arbres irrigués par EUT s’est distinguée par une teneur élevée en
maticre grasse, une proportion favorable d’acide oléique, un bon rapport oléique/linoléique, une
richesse en polyphénols, une activité antioxydante importante et des marqueurs d’oxydation
faibles. Cette combinaison traduit un équilibre intéressant entre valeur nutritionnelle, potentiel
fonctionnel et stabilité¢ oxydative. Elle montre que, lorsque la qualité de I’eau est suffisamment
maitrisée et que les pratiques culturales restent homogenes, les EUT pu étre compatibles avec

la production d’une huile d’olive de bonne qualité.

Cette réponse favorable de 1’huile d’olive peut s’expliquer par la nature hydrophobe et
relativement stable de cette matrice alimentaire. L’huile d’olive est dominée par les
triacylglycérols, les acides gras monoinsaturés, les tocophérols, les pigments et les composés
phénoliques, dont les interactions déterminent la résistance a l’oxydation. Les résultats
confirment que la qualité d’une huile ne peut pas étre jugée a partir d’un seul paramétre, mais
doit étre interprétée par une combinaison d’indicateurs : acidité, indice de peroxyde, K232,
K270, TBARS, profil en acides gras, polyphénols, flavonoides, pigments et activité
antioxydante. Dans cette logique intégrée, I’huile EUT apparait comme 1’échantillon le plus
€quilibré, car elle associe une fraction lipidique abondante, une bonne stabilité oxydative et un

profil bioactif favorable.

Le troisiéme apport concerne le jus d’orange, dont la réponse a I’irrigation par EUT s’est
révélée plus contrastée. L’augmentation marquée des polyphénols totaux dans le jus issu du
traitement EUT peut étre interprétée comme une stimulation du métabolisme secondaire du
fruit, probablement liée a des modifications nutritionnelles ou a un stress modéré induit par la
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qualité de 1’eau. Cependant, cette augmentation ne s’est pas accompagnée d’une amélioration
globale de la qualité fonctionnelle du jus. Le traitement par eau de puits a présenté les meilleurs
niveaux de flavonoides, DPPH, ABTS et FRAP, ainsi que des valeurs plus faibles de TBARS
et de flore totale. Ainsi, I’enrichissement en polyphénols totaux ne suffit pas a conclure a une
meilleure qualité bioactive lorsque les marqueurs antioxydants, oxydatifs et microbiologiques

évoluent dans un sens moins favorable.

Cette différence entre 1’huile d’olive et le jus d’orange constitue I’un des résultats les
plus importants de notre travail. Elle montre que I’effet des EUT dépend fortement de la matrice
alimentaire. Une matrice lipidique comme I’huile d’olive peut conserver un profil favorable
sous irrigation par EUT lorsque les conditions sont contrélées, tandis qu'une matrice aqueuse
acide comme le jus d’orange reste plus sensible aux variations du métabolisme hydrosoluble,
aux équilibres redox et a la charge microbiologique. Cette observation confirme que la
réutilisation des EUT ne peut pas étre évaluée uniquement a 1’échelle agronomique ; elle doit
étre interprétée a I’échelle de la chimie alimentaire, en tenant compte de la polarité de la matrice,
de la stabilit¢ des composés bioactifs, des réactions d’oxydation et des risques

microbiologiques.

Globalement, cette étude soutient une position scientifique équilibrée : les eaux usées
traitées peuvent constituer une ressource stratégique pour I’agriculture semi-aride, mais leur
utilisation doit rester encadrée, contrdlée et spécifique a chaque culture et a chaque produit
alimentaire. Les résultats ne permettent ni de rejeter systématiquement les EUT ni de les
recommander sans réserve. IIs montrent plutdt que leur intérét dépend du niveau de traitement,
de la qualité initiale de 1’eau, de la maitrise de la salinité, de la surveillance des métaux lourds,
du suivi microbiologique, de la conduite culturale et de la sensibilité de la matrice finale. Cette
approche est particulierement importante pour les produits destinés a la consommation directe
ou a forte valeur nutritionnelle, ou la qualit¢ fonctionnelle doit toujours étre interprétée

conjointement avec la stabilité et I’innocuité.

En conclusion, notre travail apporte une contribution originale a la valorisation durable
des eaux usées traitées dans les systémes agroalimentaires méditerranéens. Il montre que Azolla
microphylla peut améliorer efficacement la qualité des eaux usées, que I’huile d’olive Chemlal
peut conserver une qualité lipidique et bioactive trés favorable sous irrigation par EUT, et que
le jus d’orange exige une vigilance plus poussée en raison de sa sensibilité oxydative et
microbiologique. Les perspectives futures devraient intégrer des suivis pluriannuels, 1’analyse
détaillée des composés phénoliques par chromatographie, 1’évaluation des contaminants
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émergents, la caractérisation microbiologique des eaux et des produits, les essais de
conservation, les tests de bioaccessibilité apres digestion simulée et I’analyse du devenir de la
biomasse d’Azolla contaminée. Ainsi, la réutilisation des EUT peut évoluer d’une solution de
crise hydrique vers une stratégie raisonnée de production alimentaire durable, a condition
qu’elle soit fondée sur une maitrise scientifique compléte du lien entre eau, traitement

biologique, culture et qualité finale des aliments.
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