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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

Les problémes liés a I’environnement, en particulier ceux concernant la pollution
chimique et biologique de I’eau, sont devenus une préoccupation majeure pour I’ensemble de
la population et une priorité pour autorités publiques [1] au préalable, deux constats
s’imposent : I’eau est indispensable a la vie sur Terre (les usages de 1’eau sont multiples) et le
développement industriel (et /ou agricole) se construit toujours en fonction de la disponibilité
de I’eau. Ces deux affirmations sont a prendre en compte quelle que soit I’époque considérée.
Mieux produire et moins polluer sont les défis auxquels sont confrontés les industriels de tous
secteurs par les responsables politiques en charge de I’environnement et I’opinion publique.

Les contraintes sous forme législatives et normatives sont de plus en plus drastiques. Des
industries aussi diverses que la chimie, la pétrochimie, I’industrie agro-alimentaire, les
tanneries, les industries produisant des déchets métalliques ou la papeterie, produisent des
effluents trés divers qui nécessitent chaque fois des investigations nouvelles et la mise au
point de procédés spécifiques.

Les procédés bases sur les séparations par membranes connaissent dans ce cadre un bel
essor. lls semblent devenir des outils trés puissants pour 1’épuration et le recyclage des
effluents. Les membranes minérales semi-perméables offrent grand possibilités d'application
et de début pour remplacer graduellement les techniques traditionnelles de la séparation, de la
purification dans l'industrie. Elles présentent beaucoup d'avantages tels que la résistance
mécanique, l'inertie chimique, la longue durée de vie et la stabilite thermique [2, 3]. Le
développement des membranes inorganiques ou organique-inorganiques est actuellement le
sujet des nombreuses études [4, 5] pour le traitement des effluents liquides, quatre techniques
actuellement sont développées et sont tres prometteuses, a savoir, ultrafiltration, nano-
filtration, osmose inverse et électrodialyse. Le but de ce travail est d'élaborer de divers tessons
tubulaire de membrane bases sur l'argile local et & débits de filtration d'étude sous pression.
Les tessons tubulaire sont employés en gaz et effluent liquide traitant aussi bien qu'en
améliorant la capacité de I'eau potable. Cette sorte de la technique (membrane et support) a
été appliquée dansla décontamination physique et biologique [6].

Avant tout propos, nous souhaitons, dans le premier chapitre, donnerun apercu sur la
pollution des eaux. Puis, nous nous intéressons a 1’évolutiondes techniques de recyclage des
effluents incluant la recherche de technologies«propres». Parmi, cestechniques, nous
décrivons dans le deuxiéme chapitre I’utilisation des techniques de séparation parmembrane

pour la valorisation des effluents. Elles présentent I’avantage essentielde permettre la
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séparation de plusieurs co-produits valorisable ou réutilisables sansnécessiter 1’apport de
produits chimiques supplémentaires qui entraineraient unepollution secondaire. Chacune de
ces techniques utilise des propriétés particulieresdes composés pour obtenir leur séparation.
L'utilisation des membranes inorganiques dans le traitement de pollution est limitée
réellement par le codt de telles membranes.
- Enfin, nous souhaitons, 1’utilisation de ces membranes tubulaires pour des tests de
filtration des différents polluants tels que 1’eau de mer, les colorants et les rejets

industrielle (Hydro-Canal, Tannage) I’efficacité de cette étape sont exposées dans la
partie expérimentale.
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I.1.introduction

L‘eau est indispensable a la vie, et pourtant un ensemble de facteurs en réduisent toujours
plus la disponibilité: croissance démographique, production agricole, pauvreté, mauvaise
gestion des ressources en eau ou troubles politiques. Les ressources en eau potable se
raréfientsur terre, alors que les besoins s‘accroissent au jour le jour.
Avoir de 1°eau a disposition en quantité suffisante et en qualité contribue au maintien de la
santé. Elle peut étre aussi source de maladie du fait de sa contamination par des déchets
ménagers, industriels, agricoles, par des excréta et divers déchets organiques.
La pollution de I‘eau est un phénoméne mondial qui n‘épargne ni les océans, ni les eaux
terrestres. Elle met en cause, par le biais des chaines alimentaires, la santé des populations [7].
Les besoins en eau augmentent sans cesse a cause de la croissance démographique, du
développement de 1‘industrie et I‘accroissement des activités humaines qui a leur tour
engendrent une pollution des ressources disponibles les rendant ainsi impropres a la
consommation. La pollution de I‘eau engendrée par le développement de l‘industrie et la
diversité des activités humaines a fait qu‘aujourd‘hui, 1°‘eau potable est devenue une denrée
rare surtout dans les pays en développement [8]. L‘cau est une ressource aussi précieuse que
vitale et les hommes doivent en disposer en quantité et en qualité. L‘acceés a une eau de
boisson saine est incontestablement bénéfique pour la santé. Pour F. Mayor, ancien directeur
général de I'UNESCO, « cette ressource rare, essentielle pour la vie, doit étre considérée
comme un trésor naturel faisant partie de 1°‘héritage commun de 1‘humanité et par conséquent,
pour certains,» un bien public qui doit demeurer sous contrdle public [9, 10]. Cette ressource
indispensable a la vie, non substituable, et, qui plus est, existant en quantités fixes, pourrait
devenir au prochain sieécle 1‘enjeu de conflits géopolitiques et commerciaux de grande
envergure [11] selon 1°‘organisation Mondiale de la santé (O.M.S) 2,6 milliards de personnes
dans le monde n‘ont pas accés a 1‘cau potable et 1,8 millions dont 90% d‘enfants de moins de
cing ans en meurent chaque année surtout dans les pays en développement ou les mesures
d‘hygiéne et les infrastructures sanitaires de base sont insuffisantes ou inexistantes et 80 %

des causes de morbidité dans le monde sont d‘origine hydrique [12, 13].
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1.2. Pollution de I’eau

La pollution de I’eau, c.-a-d. la pollution des cours d’eau, des lacs, de 1’eau souterraine,
des océans par des substances nocives, est indéniable. L’eau est pourtant une condition
nécessaire a la vie sur Terre. Tous les organismes sont constitués d’eau, certains vivent
dedans, d’autres la boivent. En conséquence, il ne suffit pas a 1’eau d’étre 1a, elle doit aussi
étre de bonne qualité. Si elle contient des substances nocives ou des micro-organismes
dangereux, les plantes et les animaux qui la consomment peuvent tomber malades et en
mourir. Une pollution a grande échelle entraine d’ailleurs souvent la mort d’un grand nombre
de poissons et d’oiseaux. Pour ’homme, cette pollution est assez laide a voir mais surtout,
elle pose un probléme sanitaire puisqu’elle rend poissons, coquillages et crustacés impropres a
la consommation.

11 existe plusieurs sources de la pollution de 1’eau telle que :

e les produits pétroliers.

e les pesticides et les herbicides.

e les métaux lourds.

e les déchets dangereux.

e un apport excessif en matieres organiques.
e les sédiments.

e les organismes contagieux.

1.2.1. Les métaux lourd

Inhérentes au développement des activités humaines, les sources potentielles de pollution
des eaux souterraines se sont multipliées au cours du dernier siecle. Les métaux lourds, plus
particulierement le Plomb, le Zinc et le Cuivre, font partie des cas de pollution représentant un
probléme environnemental majeur. lls peuvent migrer dans les eaux souterraines, s'accumuler
dans la chaine alimentaire et présenter des risques pour la santé humaine. Les sources
anthropiques d'émissions de substances métalliques sont multiples, et sont principalement
dues a l'intensification des activités urbaines, agricoles ou industrielles. Ces activités
intensives génerent de fortes concentrations en métaux lourds (Cu, Zn, Pb, Cd) et des
polluants organiques dans le sol qui peuvent étre alors accumulés par la plante. Dans les aires
urbaines, la production des déchets et leur mode d'élimination est une des activités qui
produisent aussi de grandes quantités de polluants métalliques. La plupart des constituants des

déchets urbains contiennent des métaux lourds tels que les piles (Hg, Zn, Pb, Cd), les
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peintures (Cr, Cd, PDb), les plastiques (Cd, Ni), les papiers cartons (Pb) etc. Les activités
urbaines liées au développement des villes et des réseaux routiers sont également une source
potentielle de métaux lourds, en particulier de cadmium, chrome, cuivre, nickel, plomb et
zinc. La pollution ainsi générée se retrouve soit dans les eaux de ruissellement de chaussées

routieres, soit sous forme de poussieres atmosphérigues.

Généralement, la majorité des polluants métalliques qui sont susceptibles d'atteindre les
eaux souterraines transitent par le sol. Lors de ce passage, ils peuvent subir des
transformations bio-physico-chimiques, qui auront pour effet soit de les immobiliser ou de les
retarder, ou favoriser leur solubilisation et leur transport par les eaux d'infiltration. Cependant,
Le risque de contamination des eaux souterraines est non seulement dd aux activités humaines
et leur intensité, mais aussi a la surexploitation de la ressource. Dans les espaces urbains des
pays pauvres, I'accroissement incontrdlé de la population exerce de violentes pressions sur les
ressources naturelles existantes, particulierement les ressources en eau, en entrainant une
dégradation accélérée de I'environnement. Les conditions de pauvreté économique de ces
zones conduisent le plus souvent a des choix technologiques privilégiant I'exploitation des
eaux souterraines par rapport au captage des eaux de surface. Cependant, la surexploitation
des nappes d'eaux souterraines peut entrainer un abaissement du niveau piézométrique. Dans
les zones cotieres, I'extraction d'un volume d'eau de la nappe supérieur a la recharge accentue
I'intrusion d'eaux marines ou saumatres vers les terres, conduisant ainsi a des processus de

salinisation.

1.2.2. Généralités sur les colorants

La présence de matieres colorantes dans les rejets textiles peut constituer une menace
sérieuse pour l’environnement quand ils sont rejetés sans traitement préalable dans la
biosphere. Le dysfonctionnement et la corrosion des installations industrielles peut également
générer d’autres pollutions (métalliques, organométalliques et surtout organiques) qui
engendrent des effets néfastes sur la flore et la faune aquatique, mais aussi sur les populations
humaines et animales qui consomment les eaux non traitées.
Un traitement sera donc indispensable pour éliminer ces maticres néfastes a I’environnement.
Plusieurs travaux publiés en vue de déterminer un rendement important de décoloration
portent sur les techniques de floculation et de coagulation, 1’osmose inverse, I’oxydation ou la

réduction chimique, la dégradation photo-catalytique, [14, 15].
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Cependant, du fait de la composition trés variable de ces eaux et a cause de la complexité
de la manipulation des produits chimiques, la plupart de ces méthodes conventionnelles
commencent a s’avérer insuffisantes pour un traitement simple et efficace et nécessitant une
consommation minimale en réactifs. L’¢lectrocoagulation peut ainsi constituer une
alternative. En plus du fait que le traitement générant des boues ne constitue qu’un
déplacement de la pollution en aval, la gestion de ces boues est colteuse et peu efficace [16].
Il est donc nécessaire d’éliminer la pollution en amont, avant tout rejet, mais encore faut-il
trouver des procédés et techniques efficientes et peu onéreuses.

Un colorant est défini comme étant un produit capable de teindre une substance d’une
maniére durable. Les colorants furent, pendant trés longtemps, extraits du milieu naturel :
plantes, animaux et minéraux. Le colt d’obtention était souvent tres élevé, et les
procédésd’application plus ou moins reproductibles et trés fastidieux. Les premiers colorants
synthétiques datent du milieu du XIXeéme siécle. L’évolution de 1’industrie des colorants a été
étroitement liée au développement de la teinture synthétique et de la chimie en général.

Un colorant proprement dit est une substance qui posséde deux propriétés spécifiques,
indépendantes 1’une de 1’autre, la couleur et ’aptitude a étre fixée sur un support tel qu'un
textile [17].

L’industrie des colorants constitue un marché économique considérable car de
nombreuxproduits industriels peuvent étre colorés, principalement :

e dans I’industrie textile, fourrure, cuir (textiles a usage vestimentaire, de décoration
dubétiment, du transport, textiles & usage médical...).

e dans I’industrie des matiéres plastiques (pigments).

e dans l’industrie du batiment : peintures (pigments), matériaux de construction,
céramiques...

e dans I’imprimerie (encres, papier).

e dans I’industrie pharmaceutique (colorants).

e dans I’industrie des cosmétiques (dont les colorations capillaires).

e dans I’industrie agroalimentaire (colorantset additifs alimentaires...) [18].

La teinture des textiles a été effectuée depuis les temps les plus reculés. On employait alors
uniquement des colorants naturels, mais ces composes ont été presque totalement remplacés
par des colorants de synthése [19]. Une teinture consiste a faire absorber, diffuser des

colorants dans les fibres textiles, puis ensuite a les fixer a I’intérieur de celles-ci [20].
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Les matieres colorantes se caractérisent par leur capacité a absorber les rayonnements
lumineux dans le spectre visible (de 380 a 800 nm). La transformation de la lumiére blanche
en lumiére colorée par réflexion sur un corps, ou par transmission ou diffusion, résulte de
I'absorption sélective d'énergie par certains groupes d'atomes appelés chromophores. La
molécule qui les contient devient Chromogeéne et celle-ci n’a des possibilités tinctoriales que
par D’adjonction d’autres groupements d’atomes appelés: auxochromes [20] plus le
groupement chromophore donne facilement un électron, plus la couleur est intense.

Les chromophores sont des systémes a liaisons © conjuguées ou des complexes de métaux de
transition. Les colorants different les uns des autres par des combinaisons d'orbitales
moléculaires. La coloration correspond aux transitions possibles apres absorption du

rayonnement lumineux entre ces niveaux d'énergie propres a chaque molécule [21].

1.2.2.1.Dégradation des colorants azoiques

Les colorants azoiques sont les plus communément utilisés en raison de la présence du
groupe azo (-N=N-) qui confere a ces produits chimiques, une certaine résistance a la lumiére,
aux acides, aux bases et a 1°‘oxygene, propriétés souhaitées pour les vétements, [22] notons
que plus de 60% de la production mondiale en colorant est utilisé par les industries textiles et
plus de la moitié de cette quantité est déversée dans les eaux réceptrices plus ou moins sans
traitement, [23] plus de 53% de colorants azoiques utilisés sont identifiés comme étant des
composeés stables, non biodégradables, [24] en raison du caractere récalcitrant des colorants
de synthése et a la forte salinité des eaux usées contenant ces colorants, les procédés
classiques de traitement biologique sont inefficaces, [25, 26, 27] sous conditions anaérobie les
colorants azoiques sont facilement réduits en amines aromatiques potentiellement dangereuses
[28]. Ces polluants s'accumulent dans la nature et peuvent avoir des effets nocifs pour la santé
humaine et la vie aquatique (la faune et la flore), [29]. Les eaux usées contenant ces colorants
sont connues pour étre tres résistantes a la plupart des techniques classiques biologiques de
traitement des eaux usees.

La précipitation directe par coagulation-floculation, est souvent suivie d“une décantation
afin de séparer les énormes quantités de boues produites par le procéde [30, 31] notons ici que
1‘adsorption sur charbon actif est plus efficace pour le traitement des eaux usées par rapport a
d'autres procédés physico-chimiques comme la floculation, la coagulation et la précipitation,
[32]. le traitement sur charbon actif exige plus au moins une concentration en polluant
relativement constante afin de prévoir le relargage du composé adsorbé. Les techniques de

séparations membranaires telles que 1°ultrafiltration, nano-filtration, [33, 34] et 1‘osmose
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inverse, sont aussi utilisées. Les procédés utilisant du charbon actif et techniques
membranaires sont performants seulement pour des faibles valeurs en DCO. Ces méthodes ne
sont pas destructrices, il y‘a seulement transfert de la pollution d'une phase a l'autre Les
techniques membranaires sont limitées dans leurs applications car elles nécessitent un
retraitement des solutions concentrées obtenues. Les codts de retraitement du retentét sont trés
importants comparés a celui de 1°effluent originel, [35]. Ces procédés nécessitent alors un
investissement supplémentaire afin de dégrader complétement les polluants (exemple,
I‘incinération). Les charbons actifs, produits relativement coliteux, sont aussi souvent
régénérés afin d‘étre réutilisés dans les processus de traitement.

Les techniques d'oxydation chimique se révelent un procéde efficace de traitement des eaux
usées. On distingue:

- les procédés classiques d'oxydation chimique

- les procédés d'oxydation avancée

1.3. Généralité sur les eaux usées

Les eaux usées sont des milieux extrémement complexes altérées par les activités
anthropiques a la suite d’un usage domestique, industrielle, artisanal, agricole ou autre.
Elles sont considérées comme polluées et doivent étre donc traitées avant toute réutilisation
ou injection dans les milieux naturels récepteurs.C’est pourquoi dans un souci de respect de
ces différents milieux naturels récepteurs, des traitements d’abattement ou d’élimination de
ces polluants sont effectuées sur tous les effluents urbains ou industriels. Ces traitements
prouvent étreréalisés de maniéré collective dans une station d’épuration ou de
maniéreindividuelle également par des par des procédés intensifs ou extensifs.
La dépollution des eaux usees urbaines nécessite une succession d’étapes faisant appel a
traitements physiques, physico-chimiques et biologiques. En dehors des plus gros déchets
présents dans les eaux usées, 1’épuration doit permettre, au minimum, d’éliminer la majeure
partie de la pollution carbonée.
Le traitement des eaux usées est une alternative susceptible de résoudre les différents
problemes de pollution des milieux aquatiques récepteurs.
Il s’agit essentiellement de réaliser 1’élimination de composés organiques biodégradables.
Certains procédés permettent la élimination de 1’azote et mémé du phosphore.Une grande
majorité de ces polluants est transférée de la phase liquide vers une phase concentrée

boueuse.
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1.3.1. Définition des eaux usées

« La pollution de I’eau s’entend comme, une modification défavorable ou nocive des
propriétés physico-chimiques et biologiques, produits directement ou indirectement par les
activités humaines, les rendant impropres a I’utilisation normale établie. »
Les eaux usées appelées eaux polluées toutes les eaux qui sont de nature a contaminer les
milieux dans les quelles sont déverse ces eaux sont en générales les sous-produits d’une
utilisation on humaine. Les eaux usées constituent I'ensemble des déchets liquides produits
par I'nomme pour ses propres besoins et au cours de ses activités [36] sont les eaux issues des
habitations ou de sanitaires des entreprises. L’eau usée domestique est un mélange complexe
de matiére organique et minérale; produits par les eaux de cuisine, les eaux de vannes et les

eaux de lavage [37].

1.3.2. Origine des eaux usée
Suivant I’origine et la qualité des substances polluantes on distingue quatre catégories d’eaux

usées :

1.3.2.1. Les eaux usées domestique

Elles proviennent des différents usages domestiques de 1’eau. Elles sont constituées
essentiellement d’excréments humains, des eaux ménagéres de vaisselle chargées de
détergents, de graisses appelées eaux grises et de toilette chargées de matiéres organiques

azotées phosphatées et de germes fécaux appelées eaux noires.

1.3.2.2. Eaux usées industrielles

Elles sont produites par les industries. Elles peuvent contenir des produits toxiques. L une
des difficultés dans les eaux industrielles, est qu’elle contient souvent des polluants de nature
trés différente, et qu’elles présentent par ailleurs des variabilités importantes de leur flux
autant en qualité qu’en quantité. Il faut donc admettre qu’un traitement complet des effluents
peut se faire en plusieurs étapes, et qu’il est judicieux d’associer plusieurs méthodes pour

obtenir une efficacité maximale.

1.3.2.3. Eaux pluviales
Ces eaux peuvent polluer les cours d'eau. L'eau de pluie se charge d'impuretés au contact
de l'air qui transporte les fumées industrielles et les gaz d'échappement des voitures. Aussi, en

ruisselant, elle entraine des particules polluantes, comme des traces d'huile de vidange ou de
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carburant.

Nous parlons d’eaux polluées pour les industries et d’eaux usées pour les pollutions
domestiques. Une eau usée est forcément polluée, tandis qu’une eau polluée n’est pas
nécessairement usée.La pollution domestique des eaux peuvent avoir des conséquences

désastreuses sur 1’environnement mais aussi sur la santé de ’homme.

1.3.2.4. Les eaux usées agricoles

L’agriculture est une source de pollution des eaux non négligeable car elle apporte les
engrais et les pesticides, elle est la cause essentielle des pollutions diffuses, les eaux agricoles
issues de terres cultivées chargés d’engrais nitratés et phosphatés, sous une forme ionique ou
en quantité telle. Qu’ils ne seraient pas finalement retenus par le sol et assimilés par les
plantes, conduisent par ruissellement a un enrichissement en matiéres azotées ou phosphatées

des nappes les plus superficielles et des eaux des cours d’eau ou des retenues.
1.3.3. Les polluants et leurs origines
Le tableau suivant cite les principaux polluants, mais 1’industrie produit de nouvelles

molécules qui s’ajoutent a cette liste :

Tableaux I.1. les principaux polluants et leurs origines

les polluants leur origine
Métaux traitement et anodisation métaux
dégraissage gravure traitement
Cyanures g g9 g

thermique

dérives organo-halogenes

huiles solvants peintures

Fluorures

décapage polissage et passivation des
métaux

matieres en suspension

hydroxydes métalliques

matieres organiques

solvants huiles graisse agro-
alimentaire

Matieresphosphorées

décapage et gravure

molécules chimiques

pharmacie, laboratoires

10
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1.3.4. Le traitement des eaux usées

Les eaux usées, qu’elle soit d’origine domestique ou industrielle, sont collectées par un
réseau d’assainissement complexe pour étre traitées dans une station d’épuration avant d’étre
rejetées dans le milieu naturel. En station les traitements varient en fonction de la nature de
ces eaux usees et de la sensibilité a la pollution du milieu récepteur.
Aujourd’hui les usines de traitement des eaux usées sont devenues des usines de pollution,
compactes couverts désodorisées, automatisées. Elles mettent en ceuvre des traitements de
plus en plus performants, capables d’éliminer a la fois la pollution carbonée, 1’azote et le
phosphore ces usines sont dimensionnées pour traiter une certaine charge de pollution et

assurer un rejet conforme a 1’arréte préfectoral d’autorisation.

1.3.5. Rejet des eaux usées

Dans de nombreuses communautés, les eaux usées sont collectées grace a un réseau
souterrain de canalisations relié a une usine de traitement. Les effluents qui y sont acheminés
sont traités et désinfectés avant d’étre rejetés dans la nature. Environ 55 pour cent des
habitations de la nouvelle-Ecosse sont raccordées a un réseau d’égout municipal.
Le reste de la population, soit 45 pour cent, posseéde des systemes d’épuration autonomes, la
plupart du temps dans les régions rurales. Ces systémes sont composés d’une fosse septique,
pour le dépdt des matieres solides et le traitement de I’eau, et d’un champ d’épuration
souterrain dans lequel les effluents sont épandus. Pour en savoir plus, veuillez consulter la

fiche d’information intitulée.

1.3.6. Niveaux de traitement des eaux usées

En général, le traitement des eaux usées se fait en plusieurs étapes. Ce traitement pour
objectif de débarrasser I’eau de certaines mati€res organiques, matieres solides, nutriments,
organismes pathogenes et autres polluants, ou d’en réduire la quantité, avant d’étre rejetées
dans I’environnement.
Les eaux usées peuvent subir trois traitements avant d’étre rejetées dans le milieu récepteur; il
arrive cependant que des eaux usées ne subissent aucun traitement :

e Traitement primaire.

e Traitement secondaire.

e Traitement tertiaire.

Le milieu récepteur peut €tre un cours d’eau, comme une riviere, un ruisseau, un lac ou

I’océan. C’est dans ce milieu que les eaux qui ont été traitées sont rejetées.

11
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Le niveau de traitement dépend des facteurs suivants :

« Salinité du milieu récepteur (eau douce ou eau salée).

* Qualité du milieu récepteur.

» Utilisation du milieu récepteur.

* Grandeur de I’usine de traitement (c’est-a-dire les volumes d’eau qui y sont traités).

* Reéglements fédéraux, provinciaux et municipaux en vigueur.

A. Traitement primaire

En ce qui concerne le traitement des eaux usées, la premiere étape consiste a retirer les
débris de I’eau dés qu’elle entre dans ’usine, c¢’est-a-dire du bois, des vétements, du plastique,
du verre, du métal, du sable ou du gravier. Il s’agit du traitement préliminaire.
Les eaux usées sont alors retenues dans un grand bassin de décantation pendant plusieurs
heures pour que les matiéres solides puissent se déposer dans le fond; I’accumulation de ces
matiéres entraine la formation d’une couche de boue. Les matiéres solides plus légéres,
comme les matiéres grasses, les huiles et les graisses, restent a la surface pour former un
chapeau de boue. La boue du fond et celle qui se trouve a la surface sont retirées pour étre
traitées.
Les eaux d’égout décantées passent ensuite a la prochaine étape du traitement. Si le traitement
primaire est le seul niveau de traitement, les eaux décantées sont alors désinfectées puis
rejetées dans le milieu récepteur.
Dans letraitement primaire amélioré, des produits chimiques sont versés dans les bassins de

décantation pour que les particules se lient les unes aux autres et se déposent plus facilement.

B. Traitement secondaire

Le traitement secondaire est une épuration biologique des eaux qui ont subi un premier
traitement. Certaines usines de traitement secondaire n’effectuent pas le traitement primaire.
Les bactéries d’origine naturelle qui se trouvent déja dans 1’eau décomposent les
contaminants organiques, il y a également dépot de certaines particules solides. Ces dernieres
sont soit de nouveau utilisées dans le procédé de traitement biologique, soit retirées pour étre
traitées avant d’€tre éliminées. Si le traitement secondaire représente la derni¢re étape du
traitement, les eaux d’égout décantées sont alors désinfectées puis rejetées dans le milieu

Récepteur.

12
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C. Traitement tertiaire

Pendant cette étape, certains procédés sont utilisés pour améliorer encore plus la qualité
des effluents. Il peut s’agir de procédés physiques (filtration), biologiques ou chimiques, selon
les substances qui doivent étre eliminées.Cette étape permet de réduire le niveau de produits
chimiques organiques, de nutriments, de pathogenes et de matieres solides en suspension qui
se trouvent dans les effluents.Cette étape est nécessaire si des eaux usées doivent étre traitées

a des niveaux tres élevés, par exemple si elles doivent étre rejetées dans de 1’eau douce.

111.4. Le principe général de traitement

Chaque traitement commence par une analyse de I’effluent concerné, pour en découvrir
les caractéristiques et les polluants, de facon a adapter le traitement a ses spécificités. Le
principe général est toutefois basé sur I’enchainement de plusieurs étapes au cours desquelles
I’eau retrouve sa limpidité et sa pureté, de fagcon plus ou moins poussée, en fonction du choix
de la destination de cette eau traitée. Rejet a 1’égout, au milieu naturel, réutilisation agricole,

tertiaire, humaine etc.

Prétraitement en général physique ou physico-chimique.
Traitement primaire physico-chimique.
Traitement secondaire épuration chimique ou biologique.

Traitement tertiaire traitement de finition physique ou biologique.

o ~ w P

Traitement des boues évacuation a la décharge, valorisation ou incinération.

13
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Tableau 1.2 Valeurs limites maximales des parametres de rejet des installations de

déversement industriel.

valeurs
N° Parametres unité

limites
1 Température °C 30
2 pH - 55a8,5
3 MES mg/I 35
4 Azote Kjeldahl - 40
5 Phosphate " 02
6 DCO " 120
7 DBOs " 40
8 Aluminium " 5
9 Substances toxiques bioaccumulables " 0,005
10 Cyanures " 0,1
11 Fer " 5
12 Plomb " 1
13 Hydrocarbures totaux " 20
14 Huiles et graisses " 20
15 Cadmium " 20
16 Cuivre " 3
17 Mercure total " 0,01
18 Solvantorganiques " 20
19 Chrome 3+ " 0,3
20 Chrome 6+ " 0.1
21 Manganése " 1
22 Nickel " 5
23 Zinc " 5
24 Chlore actif " 1.0
25 détergents " 2
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I1.1. Introduction

La technologie membranaire est devenue une veéritable technologie de séparation lors de
la derniere décennie. La force principale de la technologie membranaire est le fait que cela
fonctionne sans ajout de produits chimiques, avec une consommation d’énergie relativement
faible et une conduction de processus facile et bien arrangé.Le terme technologie
membranaire est un terme générique pour différents procédés de séparations tres
caractéristiques. Ces procédés sont du méme type, car dans chacun d’eux une membrane est
utilisée. Les membranes sont de plus en plus utilisées pour des procédés de traitements d’eaux
souterraines, de surface, ou usées.Les membranes sont maintenant compétitives par rapport
aux techniques conventionnelles. Le procédé de séparation membranaire est basé sur la
présence de membranes semi-perméables.Le principe est simple la membrane agit comme un
filtre trés spécifique qui laisse passer 1’eau, tandis qu’elle retient les solides en suspension et
d’autres substances.
Il ya plusieurs méthodes pour permettre aux substances de pénétrer la membrane. 1l y par
exemple 1’application de hautes pressions, le maintien d’un gradient de concentration des
deux cétés des membranes et I’introduction d’un potentiel électrique.
La filtration sur membrane s'utilise pour des techniques bien spécifiques dans le domaine de
I'épuration des eaux usées. La technologie membranaire s'utilise en premier lieu en tant que
traitement ultérieur de I'effluent, surtout dans le cadre du recyclage ou de la réutilisation des
eaux. Néanmoins, dans beaucoup de cas, cette technologie s'applique pour le traitement
d'effluents bien spécifiques d'eaux usées et d'eaux de process, comme par exemple dans le

cadre du traitement des émulsions huileuses ou d'autres émulsions spécifiques [38].

11.2.Généralités sur les Membranes

Les procédés a membranes, industrialisés a partir des années soixante, se développent
encore & un rythme rapide. Il existe maintenant une grande variété de membranes adaptées a
divers procédés de séparation. Cette diversité est a 1’origine des applications dans des

domaines trés différents.

11.2.1.Définition

De fagon genérale, Une membrane est définie comme étant une barriere semi-perméable
et sélective qui, sous 1’effet d'une force de transfert (force motrice), va permettre ou interdire
le passage de certains composants entre deux milieux qu’elle sépare (molécules, particules ou

polymeres) en mélange gazeux ou liquide ,[39, 40]. (Figure I1.1). Son épaisseur est
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généralement comprise entre quelques centaines de mm et quelques mm La sélectivité d’une
membrane correspond & sa capacité a séparer un mélange. La force motrice de transfert peut
étre un gradient de pression, de concentration, d’activité, de potentiel électrique ou encore de
température. De ce fait, les membranes incluent une grande variété de matériaux et de

structures qui forment autant de possibilités de configuration et de classification.

Solution A traiter

Force motrice

= Or @ Or @
‘-{3 - «?__?_ »

Membrane

Figure 11.1. Représentation schématique d’une membrane permsélective.

11.2.2. Différents types de membrane

Les membranes peuvent étre fabriquées a base de matériaux inorganiques ou de
polymeres organiques. Ces derniéres ont été les premiéres synthétisées et présentent 80 a 90
% de la surface installée [41]. Les membranes minérales occupent toutefois une place
importante dans les industries de 1’agroalimentaire et de la pharmacie car leurs propriétés
mécaniques autorisent des conditions extrémes de nettoyage et de stérilisation notamment par
I’acceptation de températures élevées et de pH extrémes.

Les membranes ne se différencient pas seulement par le matériau employé mais aussi par
leurStructure ; ainsi, on distingue les membranes isotropes, dites symétriques, dont les
propriétésStructurelles sont constantes sur toute 1’épaisseur, qu’elles soient denses ou
poreuses, des membranes anisotropes, qualifiées d’asymétriques, dont la structure varie de la
surface de la Membrane vers I’intérieur. Parmi ces derniéres, on compte les membranes
préparées a partir d’un seul matériau par inversion de phase comme c’est le cas dans notre
¢tude et les membranes composites qui sont constituées d’un empilement de couches de
différents polymeéres.

De facon a répondre aux attentes, parfois contradictoires, & savoir assurer séparation et

résistance mécanique mais également permettre des debits importants, la majeure partie de la
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membrane est constituée d’une structure trés ouverte assurant une tenue mécanique sans
opposer de résistance au transfert, alors que le role de séparation est tenu par une couche
moins poreuse ne comptant que pour 1 a 10% de 1’épaisseur totale de la membrane.
L’alimentation en fluide a traiter se fait alors du coté présentant la porosité la plus faible aussi
appelé « peau ».
Généralement La structure des matériaux permet de distinguer trois types de membranes :
e les membranes isotropes, elles ont des propriétés structurelles constantes sur toute
leur épaisseur.
e les membranes anisotropes, leur structure composite varie de la surface de la
membrane vers l'intérieur.
e les membranes liquides. Selon la nature des matériaux constitutifs des membranes on
parle également de :
%+ Membrane organiques
%+ Membrane minérales ou inorganiques (céramique)
% Membrane composites

0,

¢ Membrane échangeuses d’ions.

11.2.2.1. Membrane organique

La plupart d'entre elles sont actuellement fabriqués a partir de polymeres organiques
(acétate de cellulose, polysulfones, polyamides, etc.) dont les qualités leurs conférent une
grande adaptabilité aux différentes applications. La majeure partie des membranes

d'ultrafiltration et de microfiltration sont constituées de membranes organiques (90%).

11.2.2.2. membranes composites

Apparues de cela il y a une dizaine d'années, elles sont caractérisées par une structure
asymétrique dont la peau est beaucoup plus fine que celle des membranes classiques non
composites et par une superposition de plusieurs couches différenciées soit par leur nature
chimique, soit par leur état physique. Elles peuvent étre organiques (superposition de
polymeres organiques différents), organe-minérales ou minérales (association de carbone ou

d'alumine comme support et de métaux tels la zircone, I'alumine et le titane).
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11.2.2.3. membranes échangeuses d‘ions

Introduites en 1950, elles fonctionnent sur le principe du rejet d'ions gréace a leur charge.
Les techniques d'électrodialyse, la dialyse et I'électro d’ionisation font appel a cette
technologie. Leur principal domaine d'application actuel est le dessalement de I'eau et le

traitement des effluents des installations de protection et de décoration des métaux.

Mais dans ce travail on va s’intéresser aux membranes inorganiques (membranes

céramique).

11.3. les membranes minérales ou inorganiques (céramique)

De commercialisation plus tardive que les membranes organiques, ces membranes sont
composées de corps entierement minéraux, principalement les matiéres céramiques, le métal
fritté et le verre. Leur arrivée a permis de travailler dans des conditions extrémes de
température et d'agression chimique, ce qui a ouvert de nouvelles voies dans la séparation par
membrane.

Les membranes céramiques tubulaires sont utilisées pour la filtration tangentielle des liquides
a I’échelle laboratoire comme en production industrielle :
e Bonnes performances pour des seuils de coupure allant de la microfiltration (pores de
I’ordre du micron) a la nano-filtration (pores de 1I’ordre du nanométre).
e Stérilisation par la chaleur (a la vapeur ou eau chaude) ou/et désinfection chimique.
e Haut résistance mécanique, illustrée par leur résistance a 1’éclatement.

e Longue durée de vie [42].

11.3.1. les composés d’une membrane inorganique

Al,O3, TiO,, ZrO, : les membranes inorganiques sont composées d’une active (titane ou
zirconium selon les seuils de coupure) déposée sur un support monolithe céramique poreux
(mélange d’alumine et de dioxyde de titane).

La couche active est générale a I’intérieur du tube ou des canaux[42].
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Structure des membranes inorganique

y

Poreuses
Dense

Carbone Verre (Silice),
MétalOxydes (Alumine, Titane,
Zircone, Zéolithe)

Métaux (Palladium, Ag et ses
alliages)Electrolytes
solides(Zircone) Nickel

v \’

Asymétrique Symeétrique

Figure 11.2.Classification des membranes inorganiques.

11.3.2. utilisations des membranes inorganiques
e Céramique
Membrane idéalement utilisée pour des applications sanitaires ou a valeur ajoutée telle que le
lait ou les bouillons de fermentation ainsi que sur des produits demandant des séparations
sélectives a partir de fluides dont les conditions de pH et de température peuvent étre extréme.
e Acier inoxydable
D’une conception résistante, cette membrane est faite pour des applications difficiles avec des
conditions de traitement agressives ou sur des produits a traiter contenant beaucoup de

particules solides ou des produits visqueux.

Tableau I1.1. Gamme d’utilisation (pH, température) des membranes inorganique d’apres

[43].
. Température max. de travail
Matériaux i Gamme de pH
(°C)
Al203 >900
TiO2 350 1-14
Zr02 400
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11.3.3. geométrie des membranes et des modules

Les membranes en elles-mémes ne constituent qu’une partie du systéme : elles sont agencées
en unités, appelées modules, dont la mise en ceuvre doit répondre a un certain nombre de
criteres [44]. D’ordre mécanique (étanchéité et résistance a la pression), hydrodynamique
(minimiser les pertes de charge et les volumes morts) ou encore économique (compacité
¢levée, investissement minimal et facilité d’entretien). Les modules ainsi proposés dans le
Commerce présentent diverses configurations [45, 46] les modules plans : cette configuration
dérivée des filtres presses est constituée d’un empilement de membranes sous forme de

feuilles. Les surfaces de filtration vont de 100 & 400m? par m* occupé par le module.

1. Les modules spiralés

Les feuilles de membranes planes sont empilées et enroulées autour d’un collecteur de
perméat. Cette configuration se rencontre principalement dans le dessalement de 1’eau. Leur
compacité est importante (de 1’ordre de 900 m?m®) mais pour les eaux turbides, un

prétraitement est nécessaire pour éviter tout encrassement.

2. Les modules tubulaires

Ils comportent une ou plusieurs membranes inorganiques de forme tubulaire, ayant des
diameétres internes entre 6 et 25 mm Plusieurs tubes individuels peuvent étre placés dans un
manchon en PCV ou en acier inoxydable proposant ainsi des compacités dépassant rarement

300 m’m°.

3. Les modules fibres creuses

IIs contiennent plusieurs milliers de fibres dont le diamétre est de 1’ordre du mm
conduisant & des compacités souvent supérieures & 1000 m>m. Les faisceaux ainsi obtenus
sont encollés aux extrémités de facon a assurer 1’étanchéité entre le compartiment eau traitée
(perméat) et ’alimentation en eau brute. L’alimentation peut se faire a I’intérieur (interne-
externe) ou a I’extérieur (externe-interne) des fibres creuses.
I1 est a noter que les modules les plus utilisés dans le domaine du traitement de 1’eau au sens
large sont les modules a fibres creuses (ultra et microfiltration) ainsi que les modules spiralés

(nano-filtration et osmose inverse).
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11.3.4. Procédés de filtration par membrane

1. Microfiltration(MF)

Parmi les applications des membranes, la microfiltration (MF) et 1’ultrafiltration (UF)
sont les plus développées a niveau industriel [45, 47]. Le principe de séparation est une
différence de pression de part et d’autre de la membrane. La Microfiltration (MF) met en
ceuvre des membranes avec des tailles de pore comprises entre 0.1-1 um. Elle permet donc la
rétention de particules en suspension, de bactéries et de certains ions apres fixation sur des
grosses particules. Cependant elle ne permet pas d’¢éliminer ni les ions dissous, ni les colloides

en totalité [48].

2. Ultrafiltration(UF)

L’ultrafiltration (UF) utilise des membranes poreuses dont la taille de pore est comprise
entre 2-100 nm (méso- et macrospores). De telles membranes laissent passer des petites
molécules (eau, sels) et rejettent les molécules de masse molaire élevée (polymeres, protéines,
colloides). Pour cette raison, cette technique est utilisée pour 1’¢limination des macros solutés,

présents dans les effluents ou dans I’eau a usage domestique, industriel ou médical.

3. Nano-filtration (NF)

Permet la séparation de composants ayant une taille voisine de celle du nanométre. Les
sels ionisés monovalents et les composés organiques non ionisés de masse molaire inférieure
a 200 - 250 g.mol-1 ne sont pas retenus par ce type de membrane. Les sels ionisés
multivalents (calcium, magnésium, aluminium, sulfates...) et les composés organiques non
ionisés de masse molaire supérieure a environ 250 g.mol-1 sont, par contre, fortement retenus
[49].

4. Osmose inverse(Ol)

L’osmose inverse est aussi trés utilisée. Cette technique emploie des membranes laissant
passer 1’eau et arrétant les sels. Cette technique est utilisée pour le dessalement des eaux de
mer et la production d’eau ultra pure [48]. Le phénoméne d’osmose est un phénomene naturel
courant, notamment a travers les membranes cellulaires. La différence de concentration entre
les deux c6tés d’une membrane semi-perméable crée une différence de pression, dénommee
pression osmotique, qui force le passage de solvant de la solution plus diluée a la plus

concentrée. Pour inverser le passage du solvant et donc purifier le solvant, il faut appliquer
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une pression supérieure a la pression osmotique. Les membranes d’osmose inverse ont des

pores compris entre 0.2-2 nm (micropores).

Tableau I1.2. Procédes de séparation membranaire d’aprés [53].

Procédé

Microfiltratio

Ultrafiltration

nano filtration

Osmose inverse

n
R Poreuse Poreuse
Caractéristique . Poreuse S
convection ) solubilisation/diffus Dense
sdela . convection ] ] . o o
100 a 10000 . ion convection 1 a | Solubilisation/diffusion
membrane 12100 nm
nm 10 nm
Solvants et Solvants, sels et Solvants,
Perméation de espéces petites ions monovalents et Solvants
dissoutes molécules petites molécules
) Particules, Macromolécule | Petites molécules
Rétention de ) ) Sels
colloides s, colloides (M>300g/mol)
Pression .
0.2a 2 bar . . .
d’opération . ) 22410 bar 7 a 40 bar 30 a 80 bar
-~ (3230 psi) X X : X :
usuelle et débit 150 3 1500 (30 a 150 bar) (100 a 600 psi) (450 a 1200 psi)
a
atravers la Uhin? 504300 I/h/m?* | 504100 I/h/m? 10 & 60 I/h/m?
m
membrane
Concentration Séparation et
Epuration de protéines concentration )
. o o Concentration de
bactérienne du | clarification et d’antibiotiques .
) o ) lactosérum de sang, de
lait stabilisation de fractionnements
. . . ) ) blanc d’ceuf, de séve
o Fractionnemen | moults, jus, vins d’acide aminé
Applications d’érable

t de protéines
traitement
d’émulsions

huile/eau.

Fabrication de
préformage
liquide
Traitement des

effluents

adoucissement
d’eau potable
concentration et
déminéralisation du

lactosérum.

Dé-alcoolisation des
vins et de la biére

Dessalement des eaux.
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I1.4. Caractérisations des membranes
11.4.1. sélectivité d’une membrane

La sélectivité d’une membrane pour une substance donnée dépend de sa nature et de sa
structure, de 1’environnement chimique a proximité de la membrane et des propriétés
chimiques de la substance a séparer. La sélectivité s’exprime par un taux de rétention Tg [50]
Défini par :

Te=1-22 .. 1)

Il'y a deux valeurs extrémes du Tg (valeurs exprimées en pourcentages)
Tr= 0% signifie que le soluté n’est pas du tout retenu par la membrane.
Tr = 100 % signifie que le soluté est entierement retenu par la membrane.
Csp et Csa sont successivement les concentrations d’un soluté dans le perméat et dans
I’alimentation.

e Le seuil de coupure

Une autre caractéristique trés utilisée est le seuil de coupure (SC). Le SC d’une
membrane est la masse molaire du plus petit composé modeéle retenu a 95/ par la membrane
[50]. Donc plus le SC d’une membrane est faible et plus cette membrane peut retenir de petite
molécule ou colloides. Le SC est mesuré en Da ou KDa (1Da=1g/mole). Le SC est relié
principalement a la taille de pores de la membrane, mais aussi a sa charge, a son degré
d’hydratation du pH et au pouvoir ionique de la solution a filtrer, de la pression d’opération et
le flux de perméation, I’¢lasticité et la charge de la membrane, il existe de grande différence
entre les SC donnés par les compagnies manufacturieres de membrane et ceux observés dans
la pratique, étant donné que ces compagnies donnent rarement les conditions de la mesure du
SC[51] méme si le critére du SC reste tres relatif, ce parametre est beaucoup utilisé dans la
pratique car il permet de situer au moins grossierement les membranes entre elles.

En pratique, mieux que le seuil de coupure c’est la courbe de rétention qui caractérise une
membrane, permet de situer le domaine de son application et d’évaluer ses performances face

a un probléme donné [52].

11.4.2. perméabilité d’une membrane (A)

La perméabilité (A) d’une membrane est une caractéristique intrinseque de la membrane qui
dépend de sa structure.

De facon pratique, la permeabilité peut étre définie comme étant le rapport entre le flux de

permat (Jp) et la différence de pression transmembranaire effective (Apy) :
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_JP

A=L 2

APm

La densité de flux de perméat (appelée aussi vitesse de perméation) est un débit de permeation

(Qp) et la surface effective de la membrane(S) :

Jp:%................(s)

En remplacant le flux de perméation J, défini par 1’équation(3), dans 1’équation(2), on

obtient :

En pratique, la perméabilit¢ d’une membrane est déterminée comme la pente de la J, en
fonction de Apm.
Il faut mentionner qu’il existe des différences significatives de perméabilité entre diverse

coupons d’une méme feuille de membrane a cause des irrégularités de fabrication.

Il. 5. Le colmatage des membranes

Le colmatage des membranes est le probléme le plus aigu des problémesrencontrés en
filtration membranaire des eaux de surface. Ce sujet a fait I’objet de nombreux travaux de
recherche portant sur la modélisation du colmatage [53, 54] sur les indicateurs de colmatage
ou sur les mécanismes de colmatage.

Le colmatage découle de I’accumulation de matiere a la surface des membranes. Quand
un systeme membranaire fonctionne a pression transmembranaire constante, la conséquence
la plus problématique du colmatage est une diminution, parfois extrémement accentuée, du
flux du perméat. D’autres conséquences directes ou indirectes du colmatage sont une
diminution de la vie active des membranes. Des lavages plus fréquents, et donc des
consommations de produits chimiques plus importantes et la gestion/disposition des eaux
usées. Et des dépenses supplémentaires d’énergie pour compenser la baisse de perméabilité
des membranes causée par le colmatage.

Le produit de colmatage (gateau) esquivant a une résistance supplémentaire a
I’écoulement a travers la membrane. Le colmatage peut aussi influencer le pouvoir de
séparation d’une membrane en agissant, par exemple, comme une deuxieme membrane qui se
superpose a la membrane originale.

L’accumulation de matiere peut se faire a la surface d’'une membrane. Les particules
peuvent bloguer ses pores.et dans le cas d’une membrane ayant des pores suffisamment

grands par rapport aux substances présentes dans I’eau a traiter il peut y avoir une adsorption
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et/ou depdt de substances colmatant es sur la paroi interne de pores. Dans les modeles de
colmatage proposeés par plusieurs auteure, de facon générale les chercheurs considerent qu’il
Ya d’abord un blocage/obstruction de pores, suivi par la croissance d’un gateaua la surface de
la membrane. Ce gateau se caractérise par une porosité propre, par une résistance spécifique
opposée a I’écoulement a travers la membrane, une cohésion une densité spécifique, et une
granulométrie plus ou moins homogéne.

En effet, un trés large spectre d’espéces peut contribuer au colmatage, comme des
macromolécules organiques, des substances organiques et inorganiques dissoutes, des
particules colloidales, des particules en suspension et des micro-organismes.

La partie du colmatage qui peut étre enlevée par lavage est appelée « colmatage
réversible ». Le colmatage qui corresponde a la perte « définitive » d’une partic de la
perméabilité est généralement appelée « colmatage irréversible ». A priori, ce type de
colmatage est essentiellementd( a une forte adsorption de substances qui ont une grande
affinité pour la membrane a noter que le caractére réversible du colmatage est trés relatif au
moyen qui sont mis en ceuvre pour laver les membranes. Parmi les substances organique
colmatant es lors de de la filtration membranaire des eaux de surface, un intérét particulier est
porté a la matiére organique naturelle en particulier aux substances humique constituées de

macromolécules qui possédent un noyau hydrophobe et des groupements anionique
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I11.1. Test de filtration

L’utilisation des techniques membranaires dans les pays émergents pour la dépollution se
heurte a leur codt relativement élevé alors que des matériaux naturels abondants comme les
argiles pouvant servir a 1’¢laboration des membranes, existent en abondance. On a pu ainsi
préparer des membranes tubulaires a partir des oxydes qui présentent des qualités de porosité
et de résistance mécanique satisfaisantes.
Ce travail décrit la caractérisation d’'une membrane microporeux a base d’oxyde. Nous nous
proposons d’améliorer le support argileux par 1’ajout de zircone et de I’utiliser dans la

filtration des effluents liquides industriels.

I11.2. Caractérisation des membranes a base d’oxydes
111.2.1. Analyse thermique (ATG-DSC)

Le chauffage d'une matiere argileuse entraine I'élimination des matiéres organiques, le
départ de l'eau de constitution de certaines espéces minérales comme la kaolinite, la
décomposition des carbonates,...etc. 11 est donc possible de suivre l'influence de la
température sur les pertes de masse de la matiére étudiée.

L’analyse thermogravimétrique (ATG) couplée a une analyse calorimétrique différentielle
(DSC) permet de suivre 1’évolution de la masse d’un échantillon en fonction de la température
ou en fonction du temps au cours d’expériences isothermes. Cette technique détecte des
phénoménes tels que les déshydratations, et autres. Elle aide a [Dinterprétation des
thermogrammes de DSC.

Cette derniere permet de suivre en temps réel 1’état thermodynamique des échantillons
pendant un traitement thermique en comparant 1’écoulement de la chaleur dans I’échantillon
a analyser a celle de 1’échantillon de référence. Ce dernier est employé¢ pour mettre en
évidence I'énergie libérée ou absorbée par l'intermédiaire des réactions chimiques pendant le
processus de chauffage.

La figurelll-1 présente les courbes d’analyse thermique gravimétrique (ATG) et de

calorimétrie différentielle a balayage (DSC).
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Figure 111-1. Analyse thermique gravimétrique (ATG) et calorimétrie différentielle a
balayage (DSC) de mélange kaolin et 3%ZrO, [55].

Les courbes montrent que la membrane subit une premiére perte de masse endothermique
environ 0.5% entre 25°C et 250°C, probablement associée a 1’évaporation de I’eau
physiosorbée. L’eau liée chimiquement (eau de constitution) est éliminée entre 200-400°C.
entre 400°C et 600°C, La membrane MZ subit une importante perte endothermique
progressive de 2%. Cette perte de masse correspond probablement au départ de la matiére
organique associée avec 1’élimination de I’eau structurale. Il s’agit de la réaction au cours de
laquelle les hydroxyles structuraux sont éliminés de la kaolinite en formant une phase appelée

métakaolinite

111.2.2.Diffraction des Rayons X

La diffraction des rayons X (DRX) est une technique classique utilisée pour
I’identification des phases cristallines en apportant des informations sur les espéces minérales
présentes dans le matériau. La DRX des composés en poudre (dite "diffraction X sur poudre")
est utilisée couramment pour la caractérisation des solides [56, 57].
La méthode consiste a soumettre le composé en poudre a un faisceau de rayons X

monochromatique et a recueillir le spectre de diffraction qu'il émet. La condition de
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diffraction d’un rayonnement X par une famille de plans réticulaires est définie par la loi de
BRAGG :
NA= 2dpq SN 0
Ou:
n : nombre entier désignant I’ordre de la réflexion
A: longueur d’onde du rayonnement X
dhki: distance entre les plans réticulaires d’'une méme famille désignée conventionnellement
par les indices de Miller h, k, |
0: ’angle de diffraction.
L’enregistrement des données est effectué dans un domaine compris entre 2° - 70°(20) ,
avec un pas de 0,02° (20). La radiation utilisée est CuKal (A=1,54056A). La figure
[11-2. (a) présente le diagramme de diffraction d’un mélange brut de kaolin et zircone (3% en
poids). Les pics caractéristiques de la kaolinite (12.3°, 24.8°) sont principalement observés.
En plus de ces principaux pics attribués a la kaolinite, les pics caractéristiques de la muscovite
(8,9°, 17,8°) et du quartz (26.5°), les pics caractéristiques de la zircone sont observés vers
(337, 60°).

Le diffractogramme de poudre des supports en argile mélangé avec 3% zirconium traités
a 1150°C sont représentés par la figure I11-2.(b).Le spectre indique l'influence de I'état
cristallin sur la forme des raies de diffraction caractéristique de la membrane MZ : des raies
intenses et fines deviennent diffuses, et mal résolues, avec l'augmentation du désordre
structural et des défauts d'empilement des feuillets de la kaolinite. On remarque 1’apparition
de plusieurs phases polymorphiques de la zircone, monoclinique et tétragonale, et la
formation d'une phase de structure spinelle, qui serait favorisée par les traitements permettant
la lente séparation du métakaolin, en domaines riches, en alumine et en silice, respectivement,

alors que la mullite en transformé en phase vitreuse.
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Figure 111-2. Diffractogramme des rayons X : (a) mélange kaolin et 3%ZrO; non traité
thermiquement; (b) mélange kaolin et 3%ZrO, traité a 1150°C[55].

111.2.3. Microscopie Electronique a Balayage (MEB)

Le principe de la microscopie €lectronique a balayage(MEB) consiste a utiliser les
¢lectrons émis par la surface d’un solide lorsqu’elle est bombardée par un faisceau d’¢électrons
dont I’énergie est de I’ordre de quelques KeV. Le faisceau d’électrons émis par un filament de
tungsténe est d’abord accéléré puis concentré. Un dispositif intermédiaire permet au faisceau
de balayer la surface a examiner. Au point d’impact, plusieurs rayonnements sont émis, mais
seuls les électrons secondaires et rétrodiffusés contribuent a la formation de ’image de la

topographie de 1’échantillon. Cette technique apporte des informations sur la morphologie du
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tesson. Les morphologies observées au microscope électronique a balayage du tesson MZ
sont représentées sur la figure 111-3.

L'image MEB (figure 111-3.a) de la surface de la membraneMZ (3%ZrO,) réveéle une structure
hétérogeéne, avec I’apparition des pores a différentes tailles. On observe aussi des grains
distincts de tailles variables correspondant probablement a la présence de la mullite, et d’une

masse vraisemblablement amorphe.

Dans le cas de la photo en profil de lamembraneMZ (3%ZrO,) (figure 111-3.b), on observe une
porosité plus importante due aux canaux apparents sur la micrographie, et a la porosité liée a
la formation de nouvelles phases cristallines (phases intermédiaires telles que la mullite

primaire...).

Figure 111-3. Micrographie MEB (a) surface de la membrane MZ, (b) profil de la membrane
MZ [55].
111.3. Analyses préliminaire des effluents liquides
Les solutions préparées au niveau de notre laboratoire et les effluents liquides prélevés subit a
des analyses préliminaires avant étre traiter.
Les études ont été faites sur les solutions et les effluents liquides suivants :

- L’cau de robinet

- L’eau de mer

- Solution de bleu de méthyléne (10°M, 10™M)
- Rejets Hydro-Canal

- Rejets de Tannage
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111.3.1. Mesure de pH, conductivité et température

Le potentiel hydrogéne (pH) mesure la concentration en ions H* dans la solution. Ce
paramétre caractérise un grand nombre d'équilibres physico-chimiques et dépend de facteurs
multiples. Des mesures du pH sont effectuées en utilisant un pH-metre model PHSJ-3F.
La conductivité mesure la capacité de I'eau a conduire le courant entre deux électrodes. La
plupart des matieres dissoutes dans l'eau se trouvent sous forme d'ions chargés
électriquement. La mesure de la conductivité permet donc d'apprécier la quantité de sels
dissous dans I'eau. La conductivité est également fonction de la température de I'eau : elle est
plus importante lorsque la température augmente [58]. Les résultats de mesure doivent donc
étre présentes en termes de conductivité équivalente a 20 ou 25°C. Les appareils de mesure
utilisés sur le terrain effectuent en général automatiquement cette conversion. Comme la
température, des contrastes de conductivité permettent de mettre en évidence des pollutions,
des zones de mélanges ou d'infiltration. La conductivité est également I'un des moyens de

valider les analyses physico-chimiques de I'eau.

111.3.2. Détermination de la demande chimique en oxygéne (DCO)
Pour mesurer la demande chimique en oxygeéne de ces rejets industriels, ont suivi le protocole

expérimental suivant :

e Meéthode par bichromate de potassium
a. Principe du dosage

La DCO est la quantité d'oxygéne consommée par les matieres oxydables dissoutes,
essentiellement des détritus organiques. Ce test est particulierement utile pour la
caractérisation de toutes les eaux brutes ou traitées par voie biologique ou physico-chimique.
Ce dosage n'est significatif et les résultats ne peuvent étre comparés que si le mode opératoire
suivi est toujours strictement le méme. Les matiéres oxydables dans l'eau sont oxydées
quantitativement par une quantité connue et en exces de bichromate de potassium en milieu
acide fort H,SO4 et au reflux pendant 2 heures. Le bichromate qui, en fin de réaction, n'a pas
réagi est titré par une solution de Fe(ll) (solution de sel de Mohr, Fe(NH,)2(SO,),). On obtient
la DCO en déduisant la quantité de bichromate réduite par la solution a analyser.
On opére en présence d'un catalyseur (Ag®) et en présence d'un complexant des ions chlorure
(CIN: Hg""complexe CI" en HgCl,qui empéche CI” d'étre oxydé par le bichromate en dichlore
(Cl,) gazeux. La concentration de la solution de Fe(ll) n'étant pas stable (oxydation a I'air), il

est indispensable de déterminer le titre exact de la solution utilisé pour une série de dosages.
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Une mesure de la DCO doit étre faite simultanément sur les échantillons et sur de I'eau
distillée qui est utilisée pour faire les différentes dilutions. Cette mesure constitue ce que I'on
appelle un "blanc”. En effet, le bichromate est susceptible d'oxyder I'eau en dioxygeéne.

Les réactions d’oxydo-réduction sont les suivantes:
Cr,0/% + 1, 5 CH,O (matiére organique) + 8 H* — 2 Cr** + 5, 5 H,0 + 1, 5 CO,

Cr,0- +6Fe?* +14H" - 2Cr¥* + 6 Fe*" + 7 H,0O

(on

. Mode opératoire

-

. Réactifs utilises

Eau distillée

Sulfate mercurigue en cristaux (complexant de CI)

Sulfate d'argent (6,6 g.L™) en solution dans H,SO, 1,84 (catalyseur)

Sel de Mohr (0,25 N a vérifier sur place)

Bichromate de potassium 0,25 M

Acide sulfurique concentré

Ferroine indicateur de Fe(Il)

2. Détermination du titre exact du sel de Mohr

Dans un erlenmeyer de 250 mL, introduire 25 mL de solution de K,Cr,O7; 0,25 N et
compléter a 250 mL par l'eau distillée. Ajouter lentement 75 mL de H,SO, concentré.
Refroidir. Ajouter 3 gouttes de Ferroine. Titrer par sel de Mohr contenu dans la burette.
Observer les changements de coloration. Le point équivalent correspond au virage du bleu-
vert au rouge-brun. Noter le volume de sel de Mohr de burette et en déduire le titre de la
solution.

_ mK,Cr,0, x0.25
mlFe(NH,),(S0O,),

3. Oxydation (2 heures de réaction)

Dans un ballon de 500 ml, introduire 1g de sulfate mercurique, puis 50 mi
d'échantillon, ajouter Sml de solution sulfurique de sulfate d’argent. Chauffer, si nécessaire,
jusqu’a parfaite dissolution. Ajouter 25 ml de la solution de bichromate puis 70ml de solution
sulfurique de sulfate d’argent. Porter a ébullition pendant deux heures sous réfrigérant a reflux

adapté au ballon. Compte tenu du mode de dosage en retour, il faut étre sir que le bichromate
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est en exces mais pas trop. On ne peut pas changer les quantités de bichromate. On sera donc
amene a effectuer plusieurs dilutions d'un échantillon complétement inconnu.
4. Dosage
Laisser refroidir. Diluer a 350 ml avec de 1’eau distillée. Ajouter quelques gouttes de
solution de Ferroine. Déterminer la quantité nécessaire de solution de sulfate de fer et
d’ammonium pour obtenir le virage au rouge violacé. Méme opération sur 50ml d’eau
distillée [59].
Calculer alors la DCO en mg.L™ d'équivalent dioxygéne en remplacement du bichromate.
Donner une formule reliant la DCO, les volumes de titration et la concentration en bichromate
est égal a :
8000V, —V,)T
V

Avec :

Vo : volume de sulfate de fer et d’ammonium nécessaire au dosage (ml).

V1 : volume de sulfate de fer et d’ammonium nécessaire a I’essai a blanc (ml).
T : titre de solution de sulfate de fer et d’ammonium.

V : volume de prise d’essai.

Tableau I11.1Caractéristique des rejets industriel filtrés

Conductivité

Effluent pH T°C DCO (mgO,/L)
(uS/cm)
Eau de robinet 1103 7,17 25,3 /
Eau de robinet
_— 273 2 24,2 /
acidifiée
Eau de mer 60 6,89 24,8 /
Bleu de méthylene 65 5,87 24,8 /
Hydro-Canal 2480 9.87 23 244
Rejet tannage 13,85 8,9 22,8 260

I11.4. Etude de la perméabilité
La perméabilité caractérise la quantité¢ d’eau par unité de surface et de temps qui
traverse le tesson tubulaire a une pression et température données. La perméabilité est une

propriété tres importante des membranes que nous avons élaborées, et améliorées car elle
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conditionne I’intérét que peut présenter leur utilisation dans le traitement des effluents
liquides industriels.

Les tests de permeéabilité sont réalisés sur la membrane S et dont les caractéristiques sont
déterminées : (longueur=300mm ; diametre intérieur/extérieur= 13/16mm). La boucle de
circulation du pilote utiliseé est représentée par la figurelll-4 La filtration est de type tangentiel
et la pression appliquée est variée de 2 jusqu’a6 bars. La solution d’alimentation est une eau
de robinet. Le volume d’eau récupéré est mesuré durant 2 heures, a des intervalles de temps

(5, 10, 20, 30, 40, 50, 60,90et 120min).

Le flux de perméat est donné par la relation suivante :

Avec:

Jp: le flux de perméat (L/hm?) ;
Qp : le débit de perméat (L/h) ;
S : la section (M%) ;

e Pilote de filtration

Le pilote de filtration est constitu¢ d’un bac d’alimentation (1) d’une capacité de 20
litres et d’une pompe (2) d’aspiration et de refoulement. La solution d’alimentation passe a
travers le tesson tubulaire (3) avec un débit d’entrée d’environ 500 L/h. Pour régler le débit
d’alimentation, on place en aval une vanne (5) permettant de modifier la pression appliquée
au tesson tubulaire. Le manomeétre (4) indique la valeur de la pression appliquée. Le perméat
(6) récupeéré est soumis a des analyses par spectrophotométrie UV-visible et par absorption

atomique. La solution est ensuite recyclée dans le bac d’alimentation.

Figure 111-4. Pilote de filtration[60, 61].
1. Bac d’alimentation, 2. Pompe, 3. Membrane tubulaire, 4. Manométre ,5. Vanne

, 6. Perméat récupere.
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e Influence de la pression sur la perméabilité
Les membranes sont soumis a différents tests de filtration afin d’évaluer leurs efficacité vis-
a-vis des effluents liquides. Parmi ces tests, 1’évolution de flux de 1’eau de robinet en

fonction de la pression pour la membrane MZ est représentée par la figure 111-5.

Flux (L/hm2)

Pression (bar)

Figure 111-5. Evolution du flux en fonction de la variation de pression de la membrane MZ

On remarque que le flux de perméat a évolué de fagon croissante avec la pression. Les flux de
I’eau a travers la membrane MZ est de I’ordre de 220 L/h.m? a 2 bar. Et il atteint 776 L/h.m?

a une pression de 6 bars.

I11.5. Les tests de filtration
111.5.1. Etudes des colorants

Actuellement, les rejets de 1’industrie du textile sont lourdement chargés en colorants.
Ces derniers sont souvent utilisés en exces pour améliorer la teinture ; de ce fait les eaux de
rejet se trouvent fortement concentrées en colorants dont la faible biodégradabilité rend les
traitements biologiques difficilement applicables, ce qui constitue une source de dégradation
de I’environnement. Plusieurs techniques ont été¢ employées pour I’élimination des colorants
des effluents industriels [62,63].
La filtration est I'une des techniques utilisées pour cette élimination. Pour la réalisation de

notre travail, nous nous sommes intéresses a 1’élimination de bleu de méthyléne. Pour cela,
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une étude systématique de ’influence de divers parameétres tels que le taux rétention (pH, le
temps de filtration,...).

Le taux d’élimination de colorant en utilisant la membrane MZ est examiné en filtrant La
solution colorée de concentration de 102M et 10*M. La concentration de la solution
perméable de bleu de méthylene a été déterminée par une spectrophotométrie. La
détermination des propriétés spectrophotométries debleu de méthylene: A max pour laquelle

I’absorbance est maximale et le pH de la solution colorée est rassemblée dans le tableau I11.2.

Tableau I11.2.Valeurs des longueurs d’ondes (A max) des colorants et pH des solutions
colorées utilises.

Colorants pH (initial) A max (nm)

bleu de méthyléne 7.22 663

111.5.1.a. Spectrophotométrie UV-visible

La spectrophotométrie UV-visible est utilisée pour doser les molécules présentes en
solution lorsque celles-ci sont capables d'absorber des photons dans la gamme de longueurs
d'onde 200nm - 800nm. Cette technique sera utilisée pour déterminer les concentrations des
trois colorants employés comme modeles de polluant organique. Le spectrophotomeétre utilisé
au cours de ce travail est I’Optizen 2120UV. Ce sont des spectrophotomeétres a double
faisceaux : une source de lumiére blanche émet un rayon lumineux, Celui-ci passe dans un
monochromateur permettant de sélectionner une longueur d'onde, puis est séparé en deux
faisceaux. L'un est dirigé vers la cuve de référence contenant seulement du solvant, l'autre
traverse I'échantillon a analyser.
Deux photorécepteurs permettent de mesurer l'intensité lumineuse de chaque faisceau.

L'absorbance A de la solution est ensuite calculée a partir de 1’équation (I11-7).

|
A=-In, (TO) ............................... (111-7)
Avec :
lo: est l'intensité du faisceau de référence ; et | : l'intensité transmise du faisceau traversant
I'échantillon.

La concentration en colorant est déduite de I'absorbance a I'aide de la loi de Beer- Lambert
A=c 1.C.......... (111-8)
Avec :

e: le coefficient d'extinction molaire, propre a chaque élément en (L.mol™.cm™).
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I :(cm) la longueur de flamme traversée en (cm), La quantité e.I est déterminée par un
¢talonnage aux longueurs d'onde A sélectionnées avant chaque série de mesure.
Les détecteurs de spectrophotometre utilisé sont saturés pour une absorbance supérieure a
certaines valeurs : il est donc nécessaire de diluer les échantillons les plus concentrés avant
leur dosage.
e Titrage spectrophotomeétries
1. On recherche le maximum d’absorption pour I’espéce chimique par un
balayage spectrale.
2. On trace la courbe d’étalonnage A= f(C) a I’aide de solutions connues.
3. On place la cuve contenant la solution a titrer dans le spectrophotomeétre et on-
mesure son absorbance.

4. On lit alors graphiquement la concentration sur la courbe d’étalonnage.

e Etablissement des courbes d’étalonnage des deux polluants

A partir d’une solution meére, on prépare de solution filles de concentrations de I’ordre de
102M. Cette solution est analysée dans le domaine du visible par spectrophotométrie & une
longueur d’onde de 663nm pour le bleu de méthyléne. Les résultats de 1’absorbance en

fonction de concentration sont représentés graphiquement sur la Figure 111-6

0,9 -
0,8 -
0,7 -

§ 0,6 -

®©
205 -

y=0,2105x + 0,009
R*=0,9917

S04 -
03 -
02 -
01 -

C(mg/L)

Figure 111-6. Courbe d’étalonnage du bleu de méthyléne (A max= 663).

Remarque.l : I’équation de la droite donnant I’absorbance (A) en fonction de la concentration

du bleu de méthyléne est : A=0.2105*C, avec un coefficient de régression R?=0.9917 ce qui
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peut étre considéré comme un bon ajustement linéaire. Cette équation est utilisée pour

calculer la concentration d’une solution inconnue du perméat du bleu de méthylene.

111.5.1.b. Essai de filtration des colorants
1. Bleu de Méthylene

Le bleu de méthyléne (ou chlorure de méthylthioninium) est un composé organique
dont la formule chimique est bis-(dimethylamino)- 3,7 phenazathionium chlorure. Il est
soluble dans I'eau et plus lIégérement dans l'alcool. 1l est utilisé dans divers domaines. Le bleu
de methyléne est utilisé en quantité importante pour lutter contre la méthémoglobine, colorant
provisoire de cheveux, cotons, laines et revétement de teinture pour les actions de papier.
Le bleu de méthylene est un colorant cationique de thiazine utilis¢é comme indicateur
d'oxydation/réduction et dans I'analyse de trace de l'agent tensio-actif anionique[64, 65].En
outre, il est employé comme antiseptique et pour d'autre médecine. Bien que sa faible activité
antimicrobienne l'ait fait progressivement abandonner chez I'homme.

e Propriétés physico-chimiques du bleu de méthyléne

Formule chimique de Bleu de Méthylene:

| . Nx e,
_|_
H?’C“I‘IJ - Sf e rl‘],,(.'}Hg
CHs Cl CH;

Formule brute: C16H1sCIN3S, xH,0 x=2-3

La masse molaire : 319,852 g/mol;

Avec: C( 60, 08%) ; H(5, 67%) ; CI( 11, 08% ); N (13, 14%) ; S (10, 03%).

Solubilité dans I’eau: 50g/1 a 20°C ; 10 g/l éthanol a 20 °C

e Toxicité et sécuriteé

Le bleu de méthyléne en solution aqueuse est peu toxique, mais ne doit étre en aucun cas
utilise comme colorant alimentaire. Il tache facilement la peau et les vétements.

e Taux de rétention du bleu de méthylene

Les resultats de la variation du taux de rétention en fonction du temps du bleu de methylene a

travers la membrane MZ sont donnés par la figure 111-7.
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Figure 111-7. Variation du taux de rétention de bleu de méthyléne en fonction du temps

On observe que le taux de rétention de bleu de méthyléne, attient 100% durant les 30 minutes
de traitement. Apres, il commence a diminuer jusqu’a atteindre 97.5% pour une concentration
de 10M. Par contre on enregistre un taux de rétention de 100% en traitant le bleu de
méthyléne & 10™*M durant deux heures de traitement. Le taux d’élimination plus élevé est dii
aux interactions des charges entre le cation bleu de méthyléne (+) et la surface de la

membrane charge.

111.5.2. Etudes des rejets liquides réels

La pollution d'une eau peut étre associée a la présence d'objets flottants, de matiéres
grossiéres et de particules en suspension. En fonction de la taille de ces particules, on
distingue généralement : les matiéres grossiéres (d’écartables ou flottables), et les matiéres en
suspension (de nature organique ou minérale) qui sont des matiéres insolubles, fines.
Cette pollution particulaire est a lI'origine de nombreux problémes comme ceux liés au depot
de matieres, a leur capacité d'adsorption physico-chimique ou aux phénomenes de
détérioration du matériel (bouchage, abrasion) [66].Apres traitement physico-chimique ou
biologique, 1’effluent caractérisé par une forte DCO ne peut dans la plupart des cas étre rejeté
en milieu naturel (pollution résiduelle : matiere organique qui n’a pas été¢ réduite lors des
précédents traitements, DCO dure). En effet, les effluents qu’ils soient rejetés en milieu
naturel ou dans une station d’épuration communale, doivent respecter des normes en DCO de

plus en plus strictes. La limite de rejet dans les effluents industriels est fixée & 120 mg.L*[67].
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Dans notre travail, on a effectué un traitement de quelques effluents des rejets liquides
industriels par la membrane MZ en mesurant la DCO, le flux, le pH. Les rejets traités sont:
Hydro-Canal, RT.

Avec :

e Hydro-Canal : Ce type de rejet est d’origine de la fabrication des tubes d’assainissement a
Oued Rhiou. Lorsque, on rejette la chaux éteinte dans des fosses découvertes il y’a
périodiquement production d’eau résiduaires alcalines dont le volume est fonction de la
fabrication et du degré d’évaporation ainsi que des chutes de pluies qui peuvent venir s’y
ajouter. Ces eaux contiennent essentiellement de la chaux libre et combinée leur pH est
géneralement proche a 10.

e RT: Rejet de tannage, ce type de rejet est prélevé de la tannerie de Relizane. Le tannage
est I’opération qui permet de transformer les peaux en cuir qui sera utilisable comme maticre
premiere principale dans 1’industrie du Cuir. Cette pollution est provoquée par les eaux usées
d'origine domestique et industrielle.

111.5.2.a. Etude du Flux de ’eau de robinet

30
25 L J
¢ L 2
< 20
E .
= 15 2
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0
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Temps (min)

Figure 111-8. Variation du flux de perméat de 1’eau de robinet en fonction du temps a 0,5 bar
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Figure 111-9. Variation du flux de perméat de 1’eau de robinet acidifiée en fonction du temps
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Figure 111-10. Variation du flux de perméat de 1’eau de robinet acidifiée en fonction du temps
al1,5 bar

On remarque une diminution du flux en fonction du temps de filtration, suivi d’une stabilité

du flux jusqu’a la fin de I’expérience. Les flux de I’eau a travers la membrane MZ
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111.5.2.b. Etude du flux des rejets

Résultats et discussion

Tableau 111.3. Evolution du flux des rejets industriels en fonction du temps de filtration.

Flux (L/hm?)

Temps Tannage Hydro-canal
5 486 455
10 465 453
20 412 444
30 376 441
60 359 438
90 336 358
120 320 336

600

500
%I 400
<
< 300
= =¢—Tannage
>
i 200 == Hydro-canal

100

0
0 50 100 150
Temps (min)

Figure 111-11. Evolution du flux des rejets industriels en fonction du temps a travers la

membrane MZ.

On remarque que le flux du perméat a évoluée de fagon croissante avec le temps vis-a-vis pour

les rejets Tannage. Ainsi que le rejet Hydro- canal donne le meilleur flux.
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111.5.2.c. Etude du pH de I’eau d’robinet

La figure suivante montre 1’évolution du pH en fonction du temps a traversMZ.
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Figure 111-12. Variation de PH de I’cau de robinet en fonction du temps a 0,5 bar
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Figure 111-13. Variation de PH de I’eau de robinet acidifiée étudiés en fonction du temps a 1
bar
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Figure 111-14. Variation de PH de I’cau de robinet acidifiée en fonction du temps a 1,5 bar

On remarque que le pH du perméat a évolué de facon croissante avec le temps vis-a-vis pour

I’eau d’robinet acidifiée.

111.5.2.d. Etude du pH des rejets

Tableau I11.4. Evolution du pH des rejets en fonction du temps de filtration.

pH
Temps Tannage Hydro-canal

0 9,62 9,78

5 9,5 8,6

10 9,32 8,26

20 8,96 8,1

30 8,3 7,65

60 7,96 8,3

90 7,62 8,6
120 7,23 8,95
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Figure I11- 15. Evolution du pH des rejets industriels en fonction du temps a travers la

membrane MZ.

On observe que généralement le pH augmente avec le temps pour tous les tessons jusqu’a une
certaine valeur et se stabilise. Cette élévation du pH confirme des interactions entre les
électrolytes et les interfaces des supports membranaires expliqués par Jolivet J.P [66].0n
observe seulement pour le rejet Hydro-Canal que le pH diminue puis se stabilise. Cette
diminution de pH due au changement de la charge des tessons selon le pH de la solution

environnante. Dans ce cas la charge sera positive [139], d’ou I’équation suivantes :

MOH," + H,0 — MOH + H,O"

111.5.2.e. Réduction de la DCO

La demande chimique en oxygene (DCO) apprécie la quantité de dioxygene (en mg/L)
consommée par les matiéres existantes dans I’eau dans des conditions opératoires definies. En
fait, la mesure correspond a une estimation des matieres oxydables présentes dans 1’eau,
quelle que soit leur origine organique ou minérale. Les résultants sont présentés dans le
tableau I11.5. Les résultats obtenus exhibent une nette diminution de la DCO des rejets en

fonction du temps.

45



Chapitre 111 Résultats et discussion

Tableau 111.5. L’évolution de la DCO des rejets industriels en fonction du temps de filtration

DCO (mg d’0,/L)
Tannage Hydro-canal
Temps
MZ MZ
0 260 244
5 56 55
20 45 40
60 36 32
90 60 52
120 72 64
300
250
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©
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0
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Figure 111-16. Evolution de la DCO des rejets industriels en fonction du temps a travers la

membrane MZ.

On constate que la DCO diminue en fonction du temps aprés 5min de traitement. La
diminution de la DCO est d’environ, 77.4 % pour Hydro-Canal, et 78.4 % pour RT. Au-dela
les valeurs de la DCO atteint le minimum pour les deux rejets. Les valeurs obtenues se

trouvent dans la gamme admissible (inférieur a 120mg/L) [67].
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Conclusion

CONCLUSION

Cette étude a pour objectif, lI'utilisation des membranes a base d’oxyde dans le traitement de
I’eau de robinet, de bleu de méthylene et deux effluents liquides réels .
Les tests de filtration sont réalisés sur la membrane MZ sous différentes pressions.
Les résultats obtenus montrent que:
1. Le flux de perméat diminue en fonction du temps, jusqu’a la fin de I’expérience.
2. Une élimination totale (100%) du colorant du bleu de méthyléne a une concentration
de 107*M.
3. Ou observe une diminution de la demande chimique en oxygéne (DCO) pour les deux
rejets industriels.
4. Nos résultats montrent que les membranes céramiques constituent un moyen efficace

pour le traitement des effluents liquides.
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