g‘d:d\ Eaanll g L"A\’d\ e:\laﬂ\ BB
Ministére de 'Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique
alaiie by O Beal) ue Axals
Université Abdelhamid Ibn Badis de Mostaganem
i s 55301 5 o slall 448

Faculté des Sciences et de la Technologie

Gkl duia ad

Département de Génie des procédés

MEMOIRE DE FIN D’ETUDE
DE MASTER EN GENIE DES PROCEDES

Filiere : Génie des procédés

Spécialité : Génie des procédés des Matériaux

Theme

ETUDE DE LA SEPARATION DE L'EAU CHARGEE A

TRAVERS DES MEMBRANES PET RECYCLEES

Présenté par :
1. ASLI Nour El Houda

2. Zaoui Fatima Zohra

Soutenu le 29/06/ 2022 devant le jury composé de :

Président MEKHATRIA Djilali MCB Université de Mostaganem
Examinatrice MOHAMED SEGHIR Zahira MAA  Université de Mostaganem
Rapporteur DJENNAD M’hamed Pr Université de Mostaganem
Co-rapporteur HAFANI Mustapha Dr Université de Mostaganem

Année Universitaire : 2021 / 2022



Remerciment

Le travail présenté dans cet ecrit a été accompli au laboratoire de recherche de la
faculté des sciences et de la technologie Abdelhamid Ibn Badis.

C’est avec humilité et gratitude que nous reconnaissons ce que nous devons.

Nous commencerons par remercier et rendre grace a Dieu le tout puissant pour nous

avoir donné le courage et la volonté de mener a terme ce travail.

Nos remerciements vont aussi aux membres du jury en 1’occurrence Mr
MEKHATRIA Djilali, le président de jury et Mme MOHAMED SGHIER Zahira pour avoir

accepter de juger ce travail.

Nos vifs remerciements également a Mr DJENNAD M’hamed, pour ’honneur qu’il
nous a fait en acceptant diriger ce travail, de nous avoir accueillie au sein de son laboratoire

de recherche, pour avoir suivi notre travail et pour sa bienveillance.

Nous tenons a témoigner notre profonde gratitude et adressons nos vifs remerciements
au Dr HAFANI Mustapha, qui a suivi notre travail avec beaucoup de rigueur et d’efficacité.

Merci pour ses précieux conseils, sa disponibilité et son soutien.

Enfin, nos chaleureux remerciements sont adressés a nos chers parents qui nous ont

toujours encouragees dans nos études, et qui nous poussent chaque jour a aller de I’avant.

Tous les membres de nos familles sont associés a ces remerciements.



Dédicaces

Je remercie Dieu qui m'a aidé

Je dédie ce travail : A mes chéres parents qui m'ont encouragé et aide moi, pour tout

ce qu’ils ont fait pour que je puisse arriver a ce stade . Merci d'étre avec moi .
A mon cousin : Zaoui Abdelkader .
Et A toute la famille : Zaoui ,et Branes .
A ma partenaire Nour J'étais heureuse de travailler avec toi .
A tous mes amis de ma promotion et a tous ceux que j’ai connus durant mon cycle

d’étude.

Fatima zahra



Dédicace

Je dédie ce travail a mes tres chers parents qui ont toujours été présents pour moi, qui
ont toujours cru en moi et qui m’ont tout le temps épaulé.

(vous étes toute ma vie, je vous aime plus que tout le monde)

A mes sceurs Narimen et souad qui étaient toujours a mes cotés.

A mon frére oussama qui est ma raison de force.

A ma partenaire Fatima J’etait heureuse de travailler avec toi .

Et sans oublier tous mes vrais amies (Hajer, Sousou,Amel)et tous ceux qui maiments.

Houda



uaila
Sl (e PET e 4l dabuadl PET daiel jishig alac) s Jaall 138 (pa Caagd
Al olpall Josd ) 53 s G ¢ dlae) L Aaiiall Apsie W) i &5 (Glala )] sagd) el sl

MB (GuY! oaliiall) eluall o slall 5 (o) se ) aladall ool Jia ddline clisle e 4 giall
il Zalladl Aliall o) gall

7oy DA (e lgdle Jganll 23 ) PET 42 Y Cayeall olal Jusaill 5 JSEN el Gpauend o3
A5 aa) Abeall 3 gall e Adlide CHlaeS s yad g CHliliacS ¢ PEG (e Adlide il Ailiad) ol gall
@il & PET / PEG 4ie¥ lle Jseaal) o Al dSLend) il 280 ¢ sSibind) anasi S

a5 sSae 140-89 350a 8 PET /2810 4pdef cilS e ¢ yia 5 S0 137-67

4 sinall Copeall sl dald ¢ Jiad glal Jumdl il dniief o) Juadl) dagin o ) il o
ileaila o ge e



Résume

L'objectif de ce travail est de préparer et de développer des membranes plates a base de
PET fabriquées

a partir de déchets de plastique polymére PET (bouteilles). Les membranes produites
ont été évaluées dans une configuration, ou la séparation des eaux usées contenant différents
contaminants tels que le colorant alimentaire (safran), le colorant industriel (bleu de

méthyléne) MB et les solides en suspension sont étudiés en détail.

La forme et les performances de séparation des eaux usées des membranes PET
obtenues sont améliorées en incorporant des additifs soit par différentes quantités de PEG,
comme additif polymeére et différentes quantités de micro solides de dioxyde de silicium
SiO2. L'épaisseur obtenue pour les membranes PET/PEG était comprise entre 67 et 137 um,
tandis que pour les membranes PET/SiO2 était comprise entre 89 et 140 um.

Le résultat de la séparation a été trouvé que les membranes avec additif, ont donné les
meilleures performances de séparation, en particulier pour les eaux usées contenant des

solides en suspension.

Les mots clé : PET, Membrane, filtration, I’eau chargée, additif.



Abstract

The aim of this work is to prepare and develop flat sheet PET based membranes made

from wasted PET polymer plastic (bottles). The produced membranes were evaluated
inasetup, where the separation of wastewater containing different contaminants such as food
colorant (saffron), industrial colorant (methylene blue) MB and suspended solids are studied

indetails.

The shape and separation performance of waste water of the obtained PET
membranesare improved by incorporating additives either by different amounts of PEG, as
polymeradditive and different amounts of micro solids of Silicon dioxide SiO2.The obtained
thicknessfor PET/PEG membranes were in the range 67-137 pum, whereas for PET/SiO2

membraneswere in the range of 89 -140 um.

The result of separation was found that the membranes with the additive, gave the best

separation performance, especially for waste water containing suspended solids.
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Introduction

Introduction

Le procédé de séparation ou de traitement membranaire repose essentiellement sur
trois principes de base ; 1’adsorption, le tamisage et le phénoméne électrostatique. Le
mécanisme d’adsorption, dans le processus de séparation par membrane, est basé sur les
interactions hydrophobes de la membrane et du soluté (analyte). Ces interactions conduisent a
plus de rejet car elles provoquent une diminution de la taille des pores de la membrane.

La séparation des matériaux a travers la membrane dépend de la taille des pores et
celle des molécules. Pour cette raison, divers procédés membranaires avec différents
mécanismes de séparation ont été développés. Ceux-ci incluent la microfiltration (MF),

I’ultrafiltration (UF), la nano filtration (NF), ’'osmose directe (FO) et I’osmose inverse (RO).

Les techniques de traitement et de séparation, mettant en ceuvre des membranes,
suscitent, ces quatre derniéres décennies, la valorisation des déchets en plastique pour en faire

des membranes. Ces déchets étaient considérés comme dangereux et sont, donc, incinérés.

Dans ce travail nous allons nous consacrer a la réalisation de membranes en utilisant
des déchets en plastic. Le résultat escompté est ’obtention de films membranaire qui facilitent
le processus de filtration de ’eau chargée en maticres solides. L’eau chargée peut provenir

soit d’une habitation soit d’une industrie et peut contenir des fibres.

Les eaux, qu’elles soient minérales, de sources ou du robinet, contiennent des
minéraux de différentes concentrations, qui leur sont spéecifiques. Ces minéraux imposent un

godt et une saveur différents.

Les solides en suspension dans 1’eau ou I’air, qu’ils soient minéraux ou organiques, ne
se dissolvent pas et sont suspendus en raison de leur petite taille et de leur poids léger, en

particulier ceux dont la densité est similaire a celle du milieu environnant.

L’objectif de ce travail est de confectionner une membrane a base de PET servant a
une filtration fine lors du traitement des eaux chargées. Cette membrane devra avoir des

caractéristiques de pores et de texture meilleurs que celle des membranes conventionnelles.
Pour ce faire, le présent travail a été structuré en 4 chapitres et d’une conclusion.

Le Premier chapitre traite le recyclage des polymeres en particulier le PET.



Introduction

Le deuxieme chapitre, présente les techniques de traitement membranaire, les
différents procédés de fonctionnement et installations en passant les techniques de

[’ultrafiltration et de la nano filtration.

Le troisieme chapitre est consacré a une revue bibliographique générale sur les
procédés de séparation membranaires, [’historique de la séparation membranaire, la
classification des membranes et les différentes techniques membranaires, la géométrie des

modules membranaire, et les modes d’écoulement du fluide a travers la membrane.

Le quatrieme chapitre est consacré a la partie expérimentale et méthode et discussion
des résultats

Le cinquiéme chapitre est consacré a I’Etude de séparation de 1’eau chargée des

membranesabase de PET

En fin une conclusion générale.
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I Polyméres

1.1 Polyméres

lIs sont définis comme :

« Matiere plastique : qui sont de vaste gamme de matériaux extraits artificiellement de

substances organiques et formés par échauffement.

« Substance composée de molécules de masse moléculaire élevée (macromolécules),

généralement constituée par la répétition d'atomes ou de groupes d'atomes.
« Plastiques, car a une certaine étape ils sont plastiques.

Les Polymeres, qu’ils soient naturels (caoutchouc, bois, cuir...) ou de synthese

(maticres plastiques, bitumes...) sont principalement issus de la pétrochimie.

. \
Formation des polymeres
\ Réaction de synthése
Monomere > Polymeére
Polyaddition
Polvcondensationetc...
Fxemnle* -CHA-CHA-CHA-CHA-011-(CH) -
Ficure 4.1 For [
polyethylene, (a) a ﬁ* P“{ l|4 : Fll }i‘ : lﬂ I‘J ¥‘4
schematic e § e —E .. e e =
n-prmvnl‘;uinmnl mer *', b%t M : }'4 }'4 ; |f| A ﬂ,
and chain structures, ]
and (b) a perspective of Mer unit
the molecule, indicating (@)
the zigzag backbone
A ? ?
A ./\ 7 A AN \,?/ A \Q/ N
AT
)
Oc o

Figure 1 : Formation des polymeres.



I.1.1 Classifications des polymeéres selon les propriétés

Il existe 3 groupes de polymeres :

e Thermoplastes ou thermoplastiques
e Elastomeéres

e Thermo durcis ou thermodurcissables
Thermoplastes

e Groupe le plus important (en nombre)
e Macromolécules de taille limitée, linéaires ou ramifiées

e Semi-cristallins ou amorphes
Exemples

» Polyéthyléne (PE) : -(CH2)n- :Utilisé pour la fabrication de feuilles barrieres,
récipients domestiques, canalisation des eaux usées (HD). lls Fragilisés par les
UV et existent sous différentes densités (LD-PE, HD-PE).

> Polytetrafluoroéthylene (PTFE, teflon) : -(CF2)n- Grande stabilité, peu de
friction mécanique, peu inflammable. lls sont utilisés comme ruban dans les
joints de tuyaux, mélange avec des fibres de verre dans des Toitures

» Polychlorure de vinyle (PVC) : -(CHCI-CH2)n-: Durs, inflammables,
résistants aux acides et bases. Ils se ramollissent a 80°C. Pour former des
produits rigides, semi-rigides, flexibles ou élastiques (selon la quantité) on leur
adjoint des plastifiants. Ils sont utilisé pour les tuyauteries d’eau potable ou usée,
pour les gaines de ventilation, les profilés de menuiserie (fenétres), les stores, les

revétements muraux ou de sol

» Polypropylene (PP) : -(CH2-CHCH3)n- : Dur et insoluble dans n’importe quel
solvant organique. Haute résistance mécanique et chimique au-dessus de 100°C.
on les utilise pour les appareils sanitaires et conduites d’eau, en industrie
automobile et pour les emballages alimentaires. Ajouté au béton sous forme de
fibres et améliorent les propriétés mécaniques.

» Polystyréne (PS) : Se préte facilement au moulage et a I’extrusion, ils sont

utilisés pour les objets domestiques, les éléments électriques et les peintures. Les



PS expansé (obtenu en réchauffant les granulés de PS contenant un agent

gonflant) ils s’emploient en isolations thermiques.
Elastoméres

e Obtenus a partir de polymeéres linéaires ayant des liaisons secondaires
extrémement faibles (forces de cohésion).

e Peuvent étre considérés comme des liquides trés visqueux. Amorphes.

e Pontage.

e Grandes déformations (>1000%) presque totalement réversibles (ce qui est lié a
la faible densité de réticulation)

Exemple :

e Caoutchouc silicone

e Pour étancheité.

e Bonne adhésion, bonnes propriétés élastiques, bonne durabilite,
hydrophobe (n’aime pas I’eau).

e Caoutchouc naturel (NR)

On les utilise comme appuis pour les ponts, diminution de la vibration dans les

batiments
Thermoducris

e 1 seule macromolécule de taille infiniment grande

e Presque toujours amorphes

e Généralement a 2 composants

e Fortement réticulés (10 a 1000x > élastomeres)

e (aractéristiques mécaniques meilleures qu’¢lastomeres

e Résistance a la T meilleure qu’élastomeres

e Réticulation a I’aide de T ou des UV

e Structure 3D

e Infusibles (ne fondent pas mais se décomposent a T élevée) et insolubles (donc
non recyclables)

e Mise en forme moins rapide et moins facile que pour les thermoplastes, car

réaction de réticulation lente



Exemple
e Résine phénol-formaldéhyde (PF)

Exemple bien connu : la bakélite (1'un des lers polymeéres synthétisés). Fabrication des

laminés type Formica.
Adhésifs résistants a 1’eau.
e Résine mélamine-formaldéhyde (MF)

Inflammable, résistante aux solvants, peut étre colorée ou émaillée. Fabrication des

stratifiés.
e Polyester insaturé (UP)

Peintures ou textiles. Souvent renforcé avec des fibres de verre pour des panneaux.

Citerne d’eau froide, piscine préfabriquée...
e Résine époxyde (EP)

Treés bonne résistance aux agents chimiques et a 1’usure. Revétements de sol sans joints,

colles de qualité (araldite). Trés bonne capacité d’adhérence a I’acier et au bois.
Béton de résine. Composites. Codt éleveé mais bonnes performances
Températures de transition vitreuse :

e Pour la plupart des polymeres

e Marque la frontiere entre 2 états fondamentaux :
—L’état caoutchoutique (mou, liquide, visqueux) a haute T
—L’état vitreux (dur, cassant) a basse T

1.1.2 Adjuvants

e Plastifiants : diminuent la forces de liaison entre chaines, améliorent la
souplesse d’un polymere

e Lubrifiants : qualités de frottement

e Stabilisants : ralentir la dégradation

e Ignifugeants : amorgage ou propagation de la combustion



e Fillers (charges) : 5-60% — 7 propriétés méca

e Renforts (composites) : applications structurelles principalement

1.2 Plastique

La conception d’un produit en plastique doit passer obligatoirement par le choix
adéquat de la matiére plastique. Ceci étant dit pour toutes les applications et surtout pour les
récipients, les bouteilles, flacons, etc. ... Car ces derniers sont toujours en contact avec des
produits chimiques ou alimentaire ou pharmaceutiques qui sont des applications tres
sensibles. Ci-aprés on décrit brievement comment choisir les matériaux plastiques pour les

récipients, leurs qualités, usages et limites

1.2.1 Présentation de polymére Polyéthyléne téréphtalate PET

Le polyéthyléne téréphtalate est un produit de polycondensation de I'acide téréphtalique
avec I'éthyléne glycol. Les polyesters linéaires ont d’abord été utilises essentiellement pour la
fabrication de fibres textiles (tergal, diolen...) ou de films (mylar, terphane...). Mais la
tendance actuelle est de développer leurs applications en tant que matieres plastiques

techniques pour les industries mécaniques et électriques, en raison de leurs propriétes.

Numéro CAS.......cooiiiii, 25038-59-9
Famille du polymeére .................... Polyesters linéaires
SYNONymes ..........cooevveveneeninnnn.. PETP (Poly éthyle benzene-1,4-dicarboxylate)

Acide téréphtalique Ethyléne glycol
¥ q v 8ly Polyéthyléne téréphtalate

Figure 2 : Formule développée de Polyéthylene téréphtalate.
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Chapitre 11 : Généralités Sur Les Traitements Membranaires

1.1 Introduction

Procédés de traitements membranaires ont pris, au cours de cette derniere décennie, de
plus en plus d’importance dans le domaine du traitement de ’eau et ce n’est pas sans raison
qu’elles sont considérées aujourd’hui comme la technologie du futur. En effet, elles assurent
une épuration des effluents a la fois efficace et respectueuse de I’environnement, qui se fait

quasiment sans aucune utilisation de produits chimiques.

Le développement industriel des techniques de solvo-transferts ne date que des annees
1970. De nos jours, elles sont utilisées dans de nombreux secteurs comme I’industrie

pharmaceutique, I’industrie agro-alimentaire, et la production d’eau potable. [1][2]

Dans ce chapitre, nous allons présenter des généralités relatives aux procédes de

traitement membranaires.

I1.2Traitements membranaires

Les techniques de traitements membranaires sont des procédés physiques de
séparation qui utilisent les propriétés de tamisage moléculaire d’une membrane poreuse. Le
liquide contenant les constituants a séparer est soumis a une contrainte extérieure afin de lui

faire traverser la membrane.

La filtration membranaire est donc une technique de filtration poussée. Elle permet de
séparer l'eau des substances solubles, telles que les substances organiques, les matiéres en
suspension et les métaux (particulaires ou ioniques). Elle est utilisable autant pour éliminer les
polluants de l'eau résiduaire que pour produire de l'eau de processus. Les systemes de
traitements membranaires sont des systémes de traitement a haut rendement qui séparent les
polluants de I’eau et les concentrent. Ils servent a produire de 1’eau pure a partir d’eau de

réseau ou de nappe, a recycler de 1’eau, a traiter des effluents, etc.[3][4]

11.3 Principe de la filtration membranaire

Le principe de base de la filtration membranaire consiste au passage d’un fluide a
travers un média filtrant. L’effluent a traiter entre dans la membrane pour sortir en deux
parties distinctes, le filtrat (ce qui est passé a travers la membrane) et le concentrat (le reflux

retenu par la membrane).[3]

Les techniques de séparation membranaires mettent en ceuvre des phases constituées :
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- du fluide a traiter : I’effluent (la solution a dépolluer, 1’ eau a dessaler...).
- du fluide traité (filtrat).
- de la membrane.

La membrane va jouer le role d’interface sélective entre les deux phases. Le transfert de
mati¢re d’une phase a I’autre va dépendre de I’intensité de la contrainte appliquée de part et

d’autre de cette interface. Cette contrainte a pour but d’accélérer le processus de séparation.

1.4 Types des traitements membranaires

Les différentes opérations de séparation membranaires sont le plus souvent distinguées
selon la force motrice regissant la séparation. Le Tableaul ci-dessous nous resume les

différentes opérations selon leur force motrice.

Tableau 1 : Différents types de traitements membranaires

Force motrice Opérations

Microfiltration, ultrafiltration, nano

Gradient de pression filtration, osmose inverse, permutation
de gaz.

Gradient de potentiel Electrodialyse, électrolyse sur

électrique membrane

Gradient de température Distillation membranaire

1.5 Procédés baromembranaires

Osmose inverse, nano filtration, ultrafiltration, et microfiltration se définissent comme
des procédes de séparation en phase liquide par perméation a travers des membranes

permsélectives sous l'action d'un gradient de pression

Ces procédés utilisent des membranes dont les diamétres de pores diminuent
progressivement quand on passe de la microfiltration a l'ultrafiltration, puis a la nano filtration

Figure 3
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MICROFILTRATION
TANGENTIELLE
ULTRAFILTRATION 0.1 a10um
PROCEDES =14 100 nm
FILTRATION
DE SEPARATION NANOEILTRATION CONVENTIONNELLE
= 1 Am = 10 um
OSMOSE
INVERSE
& Chaveu (270 um)
Emulsion d huile
Escherichia coli (1 pmi
Bactérias
eeesssssss——— Colloides
Pigmants
TAILLE = EL.IS -
DE QUELQUES e Protéines I1I{: 000 a 1 000 000 g/mal
PARTICULES mm— A ntibiotiques (300 4 1 000 g/mol)
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|
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104 10-3 102 101 1 10 102 m
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Figure 3 : Situation des techniques de séparation par membrane en fonction de la taille
des particules retenues.

I1.5.1 Qu’est-ce ’0smose inverse

L’osmose inverse (Ol) est un procédé qui met en ceuvre des membranes denses qui ne
laissent passer que le solvant et qui arrétent les sels. La séparation solvant soluté se fait par un
mécanisme de solubilisation-diffusion : le solvant s’adsorbe dans la phase membranaire puis
diffuse a travers le matériau. La pression appliquée doit étre supérieure a la pression
osmotique exercée en amont de la membrane par la solution filtrée pour observer un flux de
perméat a travers la membrane. Les pressions appliquées varient de 20 a 80 bars. Les
membranes d’osmose inverse (membranes denses) peuvent retenir les ions monovalents par
un mécanisme différent qui fait appel a la solubilisation et la diffusion. Celui-ci considére que
le taux de transmission d’un soluté a travers une membrane d’osmose inverse résulte d’un

processus dans lequel le soluté se solubilise dans la phase membranaire

Puis diffuse a travers celle-ci pour rejoindre le compartiment perméat. Les principales

applications industrielles de ’'osmose inverse sont les suivantes :

e Dessalement d’eau de mer et d’eaux saumatres
e Elimination de pesticides et d’herbicides

11
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e Production d’eau ultra pure (industrie électronique, pharmaceutique...)

e Concentration d’antibiotiques

11.5.1.1 Osmose inverse Ol

L’osmose inverse utilise des membranes denses, c’est-a-dire des membranes qui sont
sans porosité apparente. Elles laissent passer le solvant (eau dans la plupart des cas) et arrétent
a peu pres tous les solutés, y compris les sels. Cette technique est typiquement utilisée :

— pour la déminéralisation des eaux (dessalement de I’eau de mer et des eaux

saumatres, production d’eau ultra pure).
— pour la concentration de solutions (concentration de jus de fruits par exemple).

11.5.1.2 Membranes de dessalement par osmose inverse

Une membrane d’osmose inverse peut étre définie comme une couche mince
semi perméable qui joue le réle d’une barriere sélective qui sépare les substances dissoutes ou
non, sous l’action d’une force chimique (concentration ...) ou physique (pression) . En
général, les constituants qui sont plus petits que les pores de la membrane sont capables de
passer a travers la membrane sous I’effet d’une pression appliquée tandis que les substances et

les molécules de taille plus importante sont retenues par la membrane.

La technologie de la filtration sur membrane peut étre appliquée pour la
séparation fluide / fluide ou particules / fluide en vue de récupérer les especes valorisables
(eau, lactose, sels minéraux...). Le résultat d’une opération membranaire est la séparation du

fluide a traiter en deux parties de concentrations différentes :
- le Rétentat qui contient les molécules ou particules retenues par la membrane,
- le Permeéat qui contient les molécules qui traversent la membrane
11.5.2Qu’est ce que Iultrafiltration ?

11.5.2.1 L’ultrafiltration

L'ultrafiltration est une technique de filtration membranaire qui permet de clarifier
mécaniquement un liquide. Elle est utilisée dans plusieurs domaines (traitement des eaux et
des effluents pollués, la filtration du sang et la clarification des liquides dans l'industrie...)

L’ultrafiltration utilise des membranes microporeuses qui laissent passer les petites molécules

12
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(eau, sels) et arrétent les molécules de masse molaire élevée. De plus, elle permet de valoriser

les concentrats dans 1'industrie (récupération de colorants, concentration en mati¢re active...).

[5]
11.5.2.2 Principe de ultrafiltration

L’ultrafiltration est un procédé de séparation soluté / solvant, purement physique, ou la

force motrice est la pression du liquide a traiter. Cette pression peut aller jusqu’a 5 bars.[6]

Le principe est simple : 1’eau pressurisée entre dans le module et traverse la barriere que
constitue la membrane. Les substances retenues sont capturées sur la surface de la membrane
et I’eau produite est extraite de ’intérieur des fibres. Les tailles des molécules retenues par

I’ultrafiltration vont de 0,002pum (correspond a 2nm) a 0,1 pm.

Les constituants arrétés peuvent étre des bactéries, des macromolécules synthétiques ou
naturelles, des agrégats moléculaires ou des particules issues de divers procedés. Ils pourront

alors étre recyclés plutdt que mis en decharge. [7][8]

l
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e
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Perméat

Figure 4 : Principe de I'ultrafiltration.

11.5.2.3 Membranes d’ultrafiltration

Une membrane d’ultrafiltration se présente sous la forme d’une fibre creuse,
constituée d’'une mince peau (couche filtrante) déposée sur un support. Elles sont composées
d’une matiére poreuse, avec des pores d’une taille environ 10000 fois plus fine qu’un cheveu

humain.

Le mode d’utilisation et le type de membrane dépendent du fluide a traiter et des

objectifs a atteindre. [9]

13
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11.5.2.4 Installation de Pultrafiltration

Une installation d’ultrafiltration met en ceuvre :

- un ensemble de membranes organisées en modules.
- une pompe d’alimentation haute pression

- une pompe de circulation.

- un échangeur thermique pour maintenir le liquide a la température désirée. Il existe

deux principaux procédés d’installations :

- procédé batch ou discontinu ou le systéme peut ou ne peut comporter une

recirculation pour réaliser une économie d’énergie dans le premier cas.

- procedé continu ou la boucle de filtration est alimentée en permanence.
Industriellement, plusieurs modules sont placés en série pour obtenir un bon

rendement.

11.5.2.4 Avantages et inconvénient de 'ultrafiltration

Parmi les avantages de I'ultrafiltration, nous citons :

- un systéme simple, automatisable, ne laissant pas de résidus dans I’eau.

- la clarification et désinfection de 1’eau en une seule étape.

- la garantie d’une eau de qualité constante et irréprochable.

- la facilitation du recyclage ou la réutilisation de ’eau.

- un procédé mécanique qui réduit le recours aux produits chimiques. [10]
Pour les inconvenients on cite :

- un colit d’installation a échelle industrielle relativement élevés.

- une accumulation progressive des particules a la surface des membranes qui
provogue un rapide colmatage, altérant les performances de la filtration.

- un cycle de nettoyage des membranes relativement long, et production
d’effluent de nettoyage.

14
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- une efficacité non totale : certains pesticides et molécules responsables de
godts et odeurs désagréables ne sont pas retenus, du charbon actif est ajouté au
récupérat pour une meilleure pureté.

11.5.2.5 Applications de ’ultrafiltration

L’ultrafiltration est fondamentalement un systéme unique pour remplacer la clarification

et la filtration. Ses applications sont donc trés nombreuses, comme par exemple :
- la production d'eau purifiée utilisée dans la préparation des médicaments.
- la potabilisation d'eau présentant une turbidité élevée.

- le prétraitement d'eau avant une unité d'osmose inverse, pour le traitement

d'eau de surface, d'eau saumatre a turbidité elevée ou d'eau de mer.
- le traitement de certaines eaux usées industrielles. [11]
11.5.3 Qu’est ce que la nano filtration ?

11.5.3.1 Introduction

La nano filtration est le terme utilisé pour désigner une technique séparative a
membranes permettant la rétention de composés ayant une taille en solution voisine de celle

du nanométre (soit 10 A), d’ot son nom. Les applications possibles sont nombreuses :
— démineralisation sélective (adoucissement des eaux) ;

— concentration de composés organiques de faible masse molaire (exemple :

principes actifs de médicaments).

11.5.3.2 Nano filtration

La nano filtration tout comme [’ultrafiltration est un procédé de séparation effectu¢ par
I’application d’une pression. Elle utilise des membranes dont le diamétre des pores varie entre
0,001 et 0,01 micromeétre. Elle couvre un domaine de séparation intermédiaire entre

[’ultrafiltration et I’osmose inverse.

Elle est congue pour obtenir une séparation trés spécifique de composeés a faible poids

moléculaire, tels que les sucres et les minéraux dissous.
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11.5.3.3 Principe de la nano filtration

Comme pour l'ultrafiltration, 1’eau pressurisée traverse la barriére que constitue la
membrane. Les substances retenues sont capturées sur la surface de la membrane et 1’eau
produite est récupérée. Le gradient de pression peut atteindre les 25 bars. La taille des
particules retenues est de ’ordre du nanométre, leurs diameétres sont inférieurs a 0,002 pm
(2nm), ce qui correspond & un poids moléculaire compris entre 100 et 1000 Dalton. Ces

particules peuvent étre des virus, des macromolécules organiques, des sels dissouts, etc.

11.5.3.4 Membranes de nano filtration

Une membrane de nano filtration est une membrane artificielle poreuse souvent
porteuse d’une charge électrique fixée. Les pores ont un diametre de ’ordre du nanometre.
Les membranes de nano filtration aussi bien organiques qu’inorganiques ont une structure

asymeétrique comprenant trois niveaux :

- un support macroporeux offrant une bonne réesistance mecanique et des flux de

solvants éleves.
- une couche intermédiaire assurant la liaison entre le support et la couche active.

- une couche finale active dont les deux caractéristiques principales sont une faible

épaisseur, inférieure au micron, et des diamétres de pore de 1’ordre du nm. [12]

11.5.3.5 Avantages et inconvénients de la nano filtration

Parmi les avantages de la nano filtration, on cite :

- une bonne rétention des ions bivalents : sulfates, calcium et magnésium, ces deux
derniers formant la dureté de I’eau ;

- un passage important des ions monovalents qui contribuent le plus a la pression
osmotigue, ce qui entraine une faible demande énergétique.

- une rétention de tous les polluants dissous, quelle que soit leur nature et leur
concentration.

- la diminution de 1’usage du chlore. [13]

Tout comme 'ultrafiltration, la NF présente un important cott d’installation, un rapide

colmatage des membranes, et un long cycle de nettoyage. L’eau produite par NF est tellement
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pure qu’il faut parfois procéder a une reminéralisassions ; ceci grace au tres faible diamétre

des pores.

11.5.3.6 Applications de la nano filtration
Les principaux marchés actuels sont la séparation de petites molécules dans la
pharmacie, les biotechnologies, 1’agro-alimentaire et surtout I’environnement qui recele les

plus forts potentiels de développement. Parmi ces applications nous citons :
- le traitement des effluents en industrie.
- la fabrication des eaux de procédé.
- I’élimination des nitrates de I’eau.
- I’adoucissement des eaux de surface ou souterraines.

- la séparation et la concentration des principes actifs.
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Chapitre 111 : Procedés De Separation Membranaire

I11.1 Introduction

Ces derniéres années, la technologie de séparation par I’utilisation de matériaux
membranaires a connu de grandes applications dans les processus industriels. Ces procédés
membranaires sont largement utilisés dans la purification, la concentration et le
fractionnement de mélanges liquides/liquides, gaz/liquide, solide/liquide et méme gaz/gaz.
Les avantages évidents d’économie d’énergie, de compacité, de facilit¢ d’utilisation et de
maintenance, de fonctionnement continu et de respect de I’environnement ont fait de la
technologie membranaire une alternative de plus en plus appréciée dans le monde industriel.
Actuellement, les techniques membranaires trouvent des applications dans des domaines
auparavant dominés par des procédés plus conventionnels, tels que la distillation,
I’absorption, I’adsorption, I’extraction et la filtration. Les procédés de séparation membranaire
sont aujourd’hui considérés comme des technologies avancées, performantes et avantageuses
a 'usage industriel. Toutefois, leur installation, leur mise en ceuvre et, plus particulierement,
leur exploitation ont besoin d’une attention et une expertise particuliére afin d’obtenir des

procédes industriels extrémement performants, fiables et économiques

111.2 Membranes et procédés

Dans cette partie nous présentons une étude bibliographique, sur les différents aspects
des membranes, a savoir leurs définitions, leurs principes de mise en ceuvre, leurs

classifications, les différents procédés et modules membranaires, et leurs configurations.

111.3 Historique

Les études systématiques des phénomenes membranaires remontent aux philosophes
scientifiques du 18émesiécle. Par exemple, Abbé Nolet a inventé le mot « osmose » pour
décrire la perméation de I’eau a travers un diaphragme en 1748. A cette époque, les
membranes n’avaient pas d’applications industrielles ou commerciales, mais étaient utilisées

comme outils de laboratoire pour développer des théories en physigue et en chimie.

Par exemple, les mesures de la pression osmotique des solutions effectuées avec des
membranes par Traube et Pfeffer ont été utilisées par Van’tHoff en 1887 pour développer sa
loi limite, qui explique le comportement des solutions diluées idéales. Ces travaux ont conduit
directement a 1’équation de Van’tHoff. A peu prés a la méme période, le concept d’une
membrane semi-perméable parfaitement sélective a été utilisé par Maxwell et d’autres pour

développer la théorie cinétique des gaz. [14]
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Les premieres experiences ont été réalisées avec différents diaphragmes d’animaux.
Plus tard, les membranes au collodion (nitrocellulose) ont été préférées, car elles pouvaient
étre reproduites. En 1907 Bechhold a mis au point une technique pour préparer des
membranes de nitrocellulose d’une taille de pore spécifique. Ces travaux ont été approfondis
et ont conduit a la commercialisation de membranes de nitrocellulose microporeuses au début
des années 1930. Au cours des 20 années suivantes, la technologie de microfiltration
membranaire a été étendue a d’autres polymeres tels que ’acétate de cellulose. La premicre
application significative des membranes a ¢té le test de potabilit¢ de I’eau a la fin de la
Seconde Guerre mondiale. En 1960, les éléments de la science moderne des membranes ont
été développés, mais ces membranes n’ont €té utilisées que dans quelques laboratoires et pour
de petites applications industrielles spécialisées. Les procédés membranaires souffraient de
quatre probléemes majeurs : peu fiable, trop lent, faible sélectivité, trop colteux. Au cours des
trente dernieres années, des solutions a chacun de ces problémes ont été developpées pour

permettre a ces procédés d’avoir leur place en grande industrie.

Le transfert de la séparation membranaire de 1’échelle du laboratoire a I’échelle
industrielle a été rendu possible par la découverte au début des années 1960 du procédé Loeb-
Sourirajan pour la fabrication de membranes d’osmose inverse anisotropes sans défaut et a
haute teneur en CO2[15]. Ces membranes sont formées d’une fine surface sélective reposant
sur un support microporeux plus perméable assurant la stabilité mécanique. Parallelement a
ces applications industrielles avait lieu le développement des procédés membranaires dans le
secteur médical notamment avec le rein artificiel en 1945. Au bout de 20 ans, cette
technologie a pu étre utilisée a grande échelle, mais ces développements étaient terminés au

début des années 60.

111.4 Définition d’une membrane

Une membrane peut étre décrite comme une barriere de quelques centaines de
nanometres a quelques millimetres d’épaisseur, c’est une structure dont les dimensions
latérales sont treés grandes devant son épaisseur, et qui, sous I’effet d’une variété de forces
motrices, va permettre ou interdire le passage de certaines espéces entre deux milieux qu’elle
sépare. La force de transfert recouvre le gradient de pression partielle, de concentration ou de

potentiel électrique.

Le flux traversant la membrane est appelé le perméat, tandis que celui retenu par cette

derniére est le rétentat. Selon les objectifs de la séparation, ’un ou ’autre de ces deux flux
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peut étre utilisé comme produits d’utilisation finale, représente le principe d’un procédé de
séparation membranaire tangentielle, dans lequel la force de transfert est une différence de

pression partielle ou un gradient de concentration de part et d’autre de la membrane.[16]

Les criteres de sélection d’une membrane sont complexes et dépendent de I’application
envisagée. De nombreuses considérations concernant la productivité et la sélectivité de
séparation sont prises en compte. La stabilité mécanique et la durabilité de la membrane sont
également optimisées en fonction des colts. Cependant, la sélectivité et le taux de perméation

(perméance) sont clairement les propriétés les plus importantes de la membrane [17]

Membrane

Farticule quipasse

[
8 ®
Compartiment i
permeat
. Compartiment
) alimentation

Particule tetenine

Figure 5 : Principe d’une séparation par membrane.

I11.5 Classification des membranes

Il existe une grande diversité de membranes qui se différencient les unes des autres par
leur géométrie, leur structure et leur nature. Les caractéristiques chimiques et structurales de
ces matériaux leur conférent des performances de séparation clairement identifiées les rendant

ainsi aptes a réaliser des séparations spécifiques dans divers secteurs de 1’industrie.

I11.5.1 Membranes poreuses

Sont constituées d’une matrice solide comportant des pores dont le diamétre est
compris entre 2 nm et 10 um. La séparation s’y effectue selon un principe de tamisage

analogue a la filtration. Les particules de taille plus grosses que les pores sont toutes retenues,
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celles de taille intermédiaire sont partiellement retenues et les particules de petites tailles
passent quasi totalement. [18]

111.5.2 Membranes denses

Sont quant a elles des membranes non poreuses. Le terme dense est employé pour
décrire une membrane dénuée de pores. La diffusion des espéces a lieu dans les volumes
libres situés entre les chaines moléculaires du matériau membranaire. Leur sélectivité est
étroitement liée a I’affinité chimique du matériau qui les constitue vis-a-vis des espéces qui

diffusent.

111.5.3 Membranes échangeuses d’ions

Sont des membranes denses ou poreuses portant des charges. La membrane porte des

ions fixes, qui peuvent étre positivement ou négativement chargés.

Lorsque les ions positifs sont fixés sur la membrane, on parle de membrane échangeuse
d’anion. Lorsque les ions de charge négatifs sont fixés, on parle de membrane échangeuse de
cation. La séparation par une membrane électriquement chargée est réalisée par la taille de
pore de la membrane aussi bien que par ’exclusion de co-ions (ions de méme charge que la

charge fixe de la membrane) .

111.5.4 Membranes symétriques et membranes asymétriques

Les membranes symétriques sont des membranes ayant la méme structure (poreuse ou
dense) sur toutes leurs épaisseurs (structure isotrope) tandis que les membranes asymétriques
possedent une structure anisotrope dont les caractéristiques varient en allant de la face amont
a la face aval, ces membranes sont formées d’une couche de surface trés fine (la peau)
déposée sur un support poreux plus épais (le corps de la membrane). La peau est tres mince
(0,1 a 1 wm d’épaisseur) et représente la couche active et le support a une épaisseur 0,1 a 1

mm.

I11.5.5Membranes homogenes et membranes composites

Les membranes asymétriques peuvent étre soit homogenes avec le méme matériau
constituant les différentes couches, soit composites obtenues par la déposition d’une couche
fine et homogéne d’un premier matériau sur un support poreux constitué d’un deuxieme

matériau.
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I11.5.6Membranes organiques et membranes inorganiques

Les membranes organiques

Sont généralement des membranes polymeres (dérivés de 1’acétate de cellulose,
polyamides,  polyimides,  polysulfones,  polyéthersulfone, le  polyfluorure de
vinylidéne...).[19][20].Les membranes polymériques sont relativement peu codteuses, faciles
a fabriquer, disponibles dans une large gamme de tailles de pores et présente 1’avantage de
pouvoir étre produites sous différentes formes (plate, fibre creuse, spirale). Ce type de

membranes est plus commercialisé et largement utilisé dans diverses industries.
Les membranes inorganiques (ou minérales)

Présentent une structure a la fois composite et asymétrique : elles sont composées d’un
support macroporeux a base d’alumine ou de carbone sur lequel est déposé un nombre
variable de couches d’oxydes minéraux (ex: ZrO2, TiO2, alumine). Elles ont une stabilité
chimique, mécanique et thermique supérieure aux membranes polymeéres, mais sont en

contrepartie plus colteuses a cause de leurs méthodes de préparation assez compliquées.

De plus, les membranes inorganiques peuvent étre nettoyées avec des produits

chimiques agressifs, des solvants organiques ou par un courant d’eau chaude .

Les différents types de membranes décrits ci-dessus sont présentés dans la Figure

Membranes symétriques homogénes

poreuses denses Membrane 4 charge
électrique

(== e P ey
> > S
Cpggc%o IO

loX~ (ole)

Twvpec Locb-Sounirajan M cmbrancs
composites

Figure 6: Représentation schématique des différents types de membranes en fonction de
leur structure.
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111.6 Géométrie des modules

Afin d’étre utilisées a I’échelle industrielle ou au laboratoire, les membranes doivent
étre montées dans des supports appelés modules. Les différents types de modules développés
au cours du temps se distinguent en termes de performance par leur codt, la surface filtrante
par module, la consommation énergétique par unité de volume de perméat produit, la facilité
de nettoyage et I’aptitude a travailler dans les conditions de procédé (température, viscosité,
pression, débit, pH, résistance aux traitements de nettoyage). Actuellement quatre types de

modules sont commercialisés :
-Module @ membrane plane.
- Module a membrane tubulaire.
- Module & membrane spiralée.
- Module a fibres creuses.

111.6.1 Module plan

Les modules plans Figure sont les plus anciens et les plus simples : les membranes
sont empilées en mille feuilles séparées par des cadres intermédiaires qui assurent la
circulation des fluides. Cet agencement présente beaucoup de flexibilité, et un bon acceés aux
membranes pour le nettoyage ou le remplacement. Ces systemes sont cependant peu adaptes
aux débits élevés, occupent trop de surface, se colmatent facilement et nécessitent

généralement un pré filtration.

Permeat

metnbrane
; Retentat
== Espace alimentation

almentation
Fermeat

Figure 7 : Module plan (plaque) .
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111.6.2 Modules tubulaires

Sont constitués par un faisceau de tubes de 4 a 25 mm de diametre intérieur. Le
perméat est récupéré dans I’enveloppe du module, a I’extérieur des tubes. En raison de leurs
grands diamétres internes, les modules tubulaires sont capables de traiter le flux
d’alimentation contenant des particules de tailles relativement grosses. Ces systéemes sont
basés sur une technologie simple, facile d’utilisation et de nettoyage, mais ils sont grands

consommateurs d’énergie pour une faible surface d’échange par unité de volume.

o Alimentation
/

Membranes

Permeéat
Rétentat

Figure 8 : Module tubulaire.

111.6.3 Modules spirales

Les modules bobinés en spirale figure 9 sont constitués d’une membrane plane est

enroulée sur elle-méme autour d’un tube poreux qui recueille le résidu.

On obtient ainsi un cylindre multi couches ou le perméat s’écoule selon un chemin en
spirale vers le tube poreux tandis que 1’alimentation circule axialement dans les canaux. La
surface de contact effective d’un module bobiné en spirale est de ’ordre de 500 m2/m3. Le
principal inconvénient des modules spiralés est qu’ils sont beaucoup plus sensibles au
colmatage. Le nettoyage et la désinfection sont cependant peu aisés et le débit d’opération est

limite.
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Tube perforé de collecte permeat

Flux de residu

Flux d’alimentation

Espaceur fin

Perméat (perméat collecté)

Membrane

Flux de permeéat

Membrane

Espaceur grossier d’alimentation

Figure 9 : Modules bobinés en spirale .

111.6.4Module a fibres creuses

Ce type de module se présente comme un ensemble de fibres creuses regroupées dans
une enveloppe. La peau est localisée a I’intéricur ou a ’extérieur de chaque fibre selon que le

perméat est collecté a I’extérieur ou a I’intérieur des fibres.

Ils se présentent sous la forme d’échangeurs cylindriques. La calandre extérieure
comprend un raccord d’entrée, un raccord de sortie pour le flux de rétentat, un raccord de
sortie pour le flux de perméat, et éventuellement un raccordement pour la circulation d’un
flux de balayage (ou de purge). A I’intérieur de la calandre se trouve un « fagot », comprenant
en géneral plusieurs centaines de fibres. Ces fibres sont des cylindres creux, de diametre

interne compris entre 500 et 1000 micrometres. Leur longueur peut atteindre trois metres.
On distingue deux domaines : le c6té calandre et le coté tube.

En fonction de la configuration de I’installation, ces domaines jouent soit le role de
circuit haute pression, soit celui de circuit basse pression. En principe, le gaz d’alimentation

peut étre fourni soit du c6té calandre, soit du cété tube du perméateur a fibres creuses.

Dans la configuration d’alimentation c6té enveloppe, le gaz d’alimentation pénétre

dans le perméateur du c6té enveloppe et le perméat est collecté a partir des tubes de fibre.

Dans la version la plus simple, une seule plaque tubulaire active est nécessaire pour

permettre 1’élimination du perméat des lumieres de la fibre. Cette conception est simple et
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I’assemblage du module est simple, mais des dispositions doivent étre prises pour tasser les

fibres de maniére uniforme afin d’obtenir une répartition uniforme de I’écoulement.

Dans la configuration d’alimentation c6té tube, le gaz d’alimentation pénétre dans les
alésages de fibre & une extremité des fibres creuses, et le résidu sort des lumiéres de fibre a
I’autre extrémité tandis que le perméat est retiré du c6té calandre du dispositif. Cela nécessite
deux plaques tubulaires actives, une a chaque extrémité des fibres creuses. Dans cette derniére
configuration, une distribution d’écoulement plus uniforme de 1’alimentation sur la surface de
la membrane est obtenue, ce qui est bénéfique pour un fonctionnement efficace. De plus,
seule la paroi de fibre et les capuchons d’extrémité du dispositif & membrane sont pressurisés,
et la pression du co6té de la calandre est sensiblement faible. Par conséquent, I’exigence de
résistance mécanique de I’enveloppe du perméateur est minimisée. Cependant, lorsque le
courant de gaz sous pression se déplace vers ou depuis les alésages de fibre, les deux plaques
tubulaires sont soumises a d’importantes contraintes de compression et de pure contrainte. Par
conséquent, la conception du perméateur d’alimentation coté tube est plus compliquée que la
conception d’alimentation c6té enveloppe en raison des problémes associés au support des

plaques tubulaires.[21]

Les fibres creuses sont largement imposées dans les procedés de séparation des gaz,
essentiellement grace a leur compacité optimisée ; ils équipent plus de 80% des installations

de séparation des gaz. [22]

Les principales exigences auxquelles doivent satisfaire les modules pour la séparation

des gaz concernent les points suivants :

1. La résistance mécanique : la calandre et la membrane doivent pouvoir résister
aux contraintes de pression et de température et a I’environnement chimique inhérent a

I’application ;

2. La qualité des fibres et leur empilement : afin d’éviter I’existence de chemins
préférentiels entre les fibres, celles-ci doivent étre agencées de la maniére la plus réguliére
possible. En pratique, elles sont assemblées parallélement les unes aux autres ou selon un

schéma hélicoidal ;

3. Le type d’écoulement : les flux circulant dans les fibres et la calandre peuvent étre
soit a contre-courant, soit a co-courant, soit a courants croisés. L’alimentation du module peut

se faire soit par I’intérieur des fibres, soit directement dans la calandre .figurell
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4. Le cott d’installation et d’exploitation.

Fibres creuses

Rétentat

B

Alimentation iubulaire
Perméat
Figure 10 : Module a fibres creuses.
- SAlhimentation par calandre
Slhimentation .Fih re
~— =
Permdéat ¢ 1_:3 "—"h j\\—h Reétentat
_
T Plague du tube
E- Alimentation par tube
Permeéat
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Alimentation - = = > Rétentat
Fitore

Figure 11 : Modes d’alimentation des modules.
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Les modules spirales et les modules a fibres creuses sont les modules membranaires les
plus utilisés pour la séparation des gaz. Dans notre travail on se limitera a 1I’étude d’un module
membranaire a fibre creuse.

111.7 Modes d’écoulement du fluide a travers la membrane

Selon le mode de passage du fluide a travers la membrane, les procédés de séparation

membranaires sont classés en :

111.7.1 Ecoulement frontales

Le flux d’alimentation est perpendiculaire au perméat.figurel12

Alimentation

= Reétentat
[ ]

Figure 12 : Schéma d’écoulement frontal.

111.7.2 Ecoulement tangentiels

Le flux d’alimentation est parallele au permeat, figurel3 trois possibilités se présentent :

« écoulement a Co-courant : Les flux d’alimentation et de permeat s’écoulent dans la
méme direction de part et d’autre des fibres, cet écoulement est également nommé écoulement

parallele ;

« écoulement a contre-courant : les deux flux d’alimentation et de permeat circulent

chacun d’un c6té de la membrane mais dans des directions opposées ;

* écoulement a courants croisés : une des phases s’écoule parallélement aux fibres

creuses tandis que la seconde circule de maniere perpendiculaire aux fibres.

La plupart des procédés de séparation membranaires mis en ceuvre actuellement dans

I’industrie utilise le mode tangentiel et notre étude expérimentale concernera a ce mode
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D’écoulement (Co-courant et contre-courant).

Alimentation
L
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o -® °
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o O [=] o
. ﬂ °
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Figure 13 : Schéma d’écoulement tangentiel.

- s e — -+ A € - -
P
— ———» R — —»
A A R
(a) Module a co-courant (b) Module a contre-courant
e Em— <+ "
R A

|
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Figureld : TIllustre les géométries d’écoulement dans les techniques de
séparationmembranaires.
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111.8 Conclusion

Ce chapitre fournit une discussion sur les membranes et les processus membranaires
afin de fournir une compréhension approfondie des principes fondamentaux de la membrane.
La technologie des membranes s’est développée et est devenue des systémes de séparation
viables basés sur son concept et son fonctionnement simples, sa nature modulaire, sa facilité
de mise a I’échelle. Recherche et le développement de cette technologie se développe pour un
large éventail d’applications industrielles, a savoir le traitement des eaux usées, la séparation

des gaz, la récupération d’huile, les conversions chimiques, etc.
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Chapitre 1V : Méthode et Discussion Des résultats

De nombreuses membranes en polymeéres utilisées aujourd'hui dans les procédes de
séparation de 1I’eau chargée sont composées d'une structure plutoét asymétrique, constituée

d'une couche sélective trés fine sur une sous-couche épaisse trés poreuse.

Ce type de membranes est réalisé dans le cadre de ce travail par le procédé d'inversion
de phase.

La morphologie et les performances de séparation de I’eau chargée, ainsi que les
propriétés mécaniques des membranes sont strictement liees aux étapes de préparation ci-

dessus.

e Préparation de la solution,
e Coulée du film,

e Coagulation

1VV.1 Matériel
1V.1.1 Produit utilisé

IV.1.1.1 Polyéthylene téréphtalate (PET)

Le choix du polymere est important car il détermine performance, nature
hydrophobe ou hydrophile ainsi que la stabilité chimique, thermique et mécanique de
la membrane. Le PET limite, également, le choix des solvants et non-solvants utilisés
pour préparer la membrane.

Dans ce travail, le PET sert de base pour préparer les membranes M1, M2,
M3. Sa formule est : (C10HsOua)n.

Figure 15 : Polymére PET pure.
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Figure 16: Polymére PET recyclé.

Q

o DO—(CHz)o——
=

Figure 17 : Formule polyéthylene téréphtalate (PET).

Tableau 2 : Caractéristiques de polymeére (PET)

Parametres Valeur
Formule brute (C10HsO4)n
Mass molaire 222.24 g/mol
T de fusion 250-255 °c
Masse volumique 1,34-1,39 g cm—34

1VV.1.1.2 Polyéthylene glycol (PEG) additive polymeére

Le polyéthyléne glycol ou PEG des polyméres polyéthers linéaires de faible
masse molaire est fabriqué a partir de monomeéres d'éthyléne glycol. Leurs propriétés

32



Chapitre 1V : Méthode et Discussion Des résultats

hydrosolubles en font des produits. Il utilisé comme additif dans la préparation des
membranes a base de PET, produit de marque Merck, il est conditionné dans des
flacons en plastique de 1 Kg. Il est utilisé sans traitement au laboratoire. Sa formule
linéaire est H-(OCH2CH2)n-OH

Figure 18 : Formule de Polymere Polyéthylene glycol PEG.

Figure 19 : Polymére Polyéthylene glycol PEG.
Tableau 3 : Caractéristiques de (PEG).

Formule chimique C2H40O
Masse molaire 44g/mol
Température de fusion 60-63°C
PH 4.5-7.5

1V.1.1.3 L’eau distillée (Non-solvant)

On utilise I'eau distillée comme non solvant parce que disponiblea laboratoire.
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L’eau distillée dans un récipient est appelée un bain de coagulation.

Figure 20 : Bain de coagulation.

1V.1.1.4 Solvent Dichloromethane (DCM)/ Trichloroacetic acid (TCA)

Le TCA est entierement approprié pour dissoudre le polymere PET, et a été considéré
comme un candidat fort pour dissoudre le polymére PET par lui-méme, néanmoins, le TCA
n'est disponible que sous la forme d'une poudre cristalline aux conditions atmosphérigues, et il
n'est pas possible de l'utiliser sous une forme solide pour le dissoudre. Pour cette raison, le
cristal de TCA est dissous dans le solvant DCM et transféré dans un liquide de mélange
homogéne de solution TCA/DCM. L'objectif principal de la dissolution du TCA était
d'obtenir une solution de mélange capable de dissoudre le polymere PET. Le solvant DCM a
été choisi pour produire un solvant de solution homogene mixte pour la préparation du
polymere PET, principalement utilisé parce que, comparé aux autres solvants, tout d'abord,
c'est un solvant pour le TCA, en méme temps, il dissout partiellement le polymére PET, alors

que I'eau par exemple comme solvant n'a aucun avantage pour dissoudre le polymére PET.

Recusde notre laboratoire de recherche. [23]
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Figure 21 : Solvant de préparation de membrane M1, M2 et M3.

I1VV.1.1.5 Dioxyde de Silicium SiO;

Le sable Sio2 a été traité, d'abord il est broyé dans des mortiers de porcelaine et ensuite il est
calibré dans un tamis de 50 um figure 22.

Figure 22 : Sable SiO2.
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Sa formule figure 23

Figure 23 : Formule de SiO;

1V.1.1.6 Bleu de méthyléne

Le bleu de méthyléne figure 24, ou chlorure de Méthylthioninium, est un dérivé de
la phénothiazine a la fois médicament et colorant dont I'action repose sur les propriétés redox
sa formule

'.’ .

-t

IPPSP-

bleu de méthylen

a pplication loch

Figure 24 : Bleu méthyléne.
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Figure 25 : Formule de bleu méthylene.

1VV.1.1.7 Safran

Colorant alimentaire en poudre

Figure 26 :Safran en poudre

1V.1.2 Appareillages

1V.1.2.1 Bouteilles

On utilise ce typede bouteille pour contenir et mélanger les solutions de préparation
membranaires S1, S2, S3, a I’aide d’une agitation magnétique, cette bouteille en verre d’un
volume de 100 ml, et couleur ambrée pour empécher la dégradation de la solution
membranaire par I’effet de la lumicre du soleil, et avec un bouchon en aluminium qui n’est

pas soluble avec les solvants polymeéres
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Figure 27: Flacon en verre.

IV.1.2.2 Agitateur magnétique

L’agitation des solutions S1, S2, S3, se fait par I'utilisation de I’agitateur magnétique
Figure 28 doté de variateur de vitesse et de réchauffeur pour obtenir une solution
membranaire homogéne. La figure 29 montre le processus d’agitation du polymere
PET/solvant dans le flacon en verre contenant un barreau magnétique.

——”

Figure 28: Agitateur magnétique.
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Figure 29 : Processus de 1’agitation.

1V.1.2.3 Plaque en verre

Cette plaque de verre est utilisée Pour étalonnages, parce que ses propriétés ne laissent
pas le contenant de la membrane PET vy coller, et sans réaction sur sa surface, préférable avant

dutiliser ce verre qu'il soit nettoyé.

Figure 30 : Plaque en verre.
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1VV.1.2.3 Seringue et le support membranaire

Seringue médicale 12cc et le support de la membrane est constitué en deux piéeces, en

formant dispositif pour filtration membranaire.

Figure 31 : Seringue et le support membranaire

1V.1.2.4 Mortier et pilon

Broyage du sable.

Figure 32 : Mortier et pilon en porcelaine.
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1V.1.2.5 Tamis

Tamisage du sable

Figure 33 :Tamis de 50um

1V.1.2.6 TDS (Total dissolved solids )

Utilisé pour mesurer la concentration ionique des solution par le biais de la conductivité
électrique.

Figure 34 :Appareil de mesure TDS.
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1VV.1.2.7 Jauge de mesure d’épaisseur

Un micrométre numerique certifié INSIZE avec une résolution de 0.001

Figure 35 : Jauge de mesure d’épaisseur.

Plus quelques outils :

a. Beécher : utilisé lors des différentes manipulations  Figure 36-A
b. Pipette, pro pipette : mesure des volumes lors de la préparation des différentes
solutions Figure 36-B.

c. Balance : pour effectuer les différentes pesées Figure 36-C.

Figure 36 :Becher, pro pipette, balance.
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V.2 RESULTATS ET DISCUSSION

IV.2.1 Composition des membranes préparées

Trois types de membranes ont été préparées : PET recyclé sans additif, PET avec additif
PEG, PET avec additif SiO2, sont nommée respectivement M1, M2,M3. Voir les, Tableau

4,Tableau 5,Tableau 6 les compositions de membranes avec défirent pourcentage d’additif.

Tableau 4 : Composition de Membrane ML1.
Tableau 5 : Composition de Membrane M2.

Tableau 6 : Composition de Membrane M3.

IV.2.2 Préparation des membranesplanes M1, M2, M3

La preparation des membranes planes M1, M2, M3 se fait en trois principales étapes :
- Préparation de la solution polymérique mere de PET.
-Ajout additif de PEG et SIO2 pour les membranes M2 et M3
- Faconnage par étalonnage de la solution polymérique pour avoir un film plan.
- Coagulation et séchage des membranes

IV 2.2.1 Préparation de la solution polymerique

En premier la masse de polymere PET recyclé est mesurée puis introduit ensemble avec
le solvant TCA/DCM dans un flacon en verre figure 37, le mélange a été mis sous agitation
pendant une durée de 24 h avec ’aide de l'agitateur magnétique figure 38, le contenant de la
solution polymérique a été préparée a une température ambiante jusqu'a 1’obtention d'une

solution liquide homogeéne.
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Figure 37 : Dissolution de PET dans le solvant TCA/DCM.

Figure 38 : Agitation de la solution polymérique de PET

1V.2.2.2 Préparation de la solution polymérique des membranes M2 et M3

Une fois la solution mére de PET préte, les solutions polymeéres des membranes M2 et
M3 sont fabriquées en ajoutant progressivement du PEG pour produire la solution polymeére
de PEG ou en ajoutant progressivement du SIO2 pour obtenir la solution polymére de M3. La
figure 40 illustre la mesure du poids du PEG a ajouter dans la solution mere de PET pour
obtenir la solution polymére de la membrane M2.et figure 39 illustre la mesure du poids du
SiO2a ajouter dans la solution mere de PET pour obtenir la solution polymére de la membrane
M3.
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Figure 39 : Dissolution de PEG dans la solution polymére PET

Figure 40 : Dissolution PET recyclé et sable fin dans le solvant.

1V.2.2.3 Faconnage et étalonnage de la membrane PET

Apres 24 heure d’agitation Figure 38, la solution polymérique est devenue liquide
homogeéne, avant le faconnage de la membrane, la solution polymérique est laissée se reposer
24 heures afin de laisser dégager les vapeurs formées pendant 1’agitation. La solution est
versée dans une plaque en verre avec un rouleau applicateur en verre a une température

ambiante avec un écart. La membrane est fagonnée sous forme plane en phase liquide .
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Figure 41 : Faconnage et étalonnage de la membrane.

1VV.2.2.4 Coagulation et séchage de la membrane

Une fois la membrane fagonnée sous forme plane est sous phase liquide, elle est mise en
premier sous séchage a I’air pendant 2 minutes puis ensuite immergée dans un bain d’eau
distillée de coagulation (non solvant) pendant au moins 24 heures, pour s’assurer de la

disparition totale du solvant et par conséquence la formation d’une structure solide de la

membrane.
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Figure 42 : Coagulation et séchage de la membrane.

1.3 Caractérisation des membranes obtenues M1, M2, M3

1V.3.1 Membrane M1

a) Membrane M1.1

Pour une bonne étude de formation de la membrane M1.1, quatre échantillons de cette
membrane M1.1 ont été prépareés et appliqués qui sont M1.1.1, M1.1.2, M1.1.3, et M1.1.4.

Les membranes formées sont montrées dans la Figure43 et Figure 44, il se voit que les
membranes M1.1.1, M1.1.2, M1.1.3 ne se sont pas bien formées, elles contiennent des
espaces transparents qui est un signe de la présence du solvant, ceci est suite peut-étred’un
séjour insuffisant de film membranaire dans le bain de coagulation-Non solvant. Ce
phénomene a été corrigé par un temps de séjour de la membrane M1.1.4 plus de 24 heures, la
figure 44 montre le résultat, la membrane M1.1.4 présente une surface laisse et homogéne

mais seulement montre des macros vides qui se voit visuellement.
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M1.1.3

M1.1.2

M1.1.1

Figure 44 : Formation de film membranaire M1.1.4.

b) Membrane M1.2

Quatre échantillons de la membrane de M1.2 ont été étudiées, ces membranes M1.2.1,
M1.2.2, M1.2.3, M1.2.4 ont été présentées dans la Figure 45 et Figure 46. Il a été relevé que
par l'utilisation 1’échauffement lors de I’agitation de la solution polymérique, les membranes
(M1.2.1, M1.2.2 et M1.2.3) deviennent trop poreuses en se plissant, tandis que la membrane
M1.2.4 dans la figure 46est bien formée sans chauffage. Il a été aussi constaté que 1’épaisseur
aide a la formation d’une bonne membrane laisse et plate, si I’épaisseur est dans ’ordre de

100 pm et plus.
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Figure 45 : Formation de film membranaire M1.2.1, M1.2.2, M1.2.3.

Figure 46 : Formation de film membranaire M1.2.4.

1V.3.2 Membrane M2 a base de PET recyclé avec aditif PEG

c) Membrane M2.1

Un seul echantillon de la membrane M2.1 a été préparée qui est presentée dans la figure
47, la forme de la membrane est laisse et plate, une amélioration de gaulité de la membrane se
voit visualement, la membrane est devenue flexible par rapport a la membrane M1.
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Figure 47 : Formation de film membranaire 10% PEG.

d) Membrane M2.2

La membrane est présentée dans la Figure 48, il a été observé une présente de macro

pores, qui est du possible a I’exces de présence de PEG

Figure 48 : Formation des films membranalres 20% PEG M2.2
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e) Membrane M2.3

Cette membrane est présentée dans la Figure 49 ,elle présente plus de macro pores que
la précédentes. La présence de macro pores est proportionnelle a la quantité de PEG. Le
mécanisme de formation des macros pores peut étre expliquer par la présence élevée de
pourcentage de PEG dans la solution de la membrane de coulée, lorsqu’elle est immergée
dans l'eau distillée du bain de coagulation, le PEG quittera la solution coulée et se dissoute

dans l'eau, ce qui aura par conséquence de créer des macro pores.

M2.3, PEG= 30%

Figure 49 : Formation de film membranaire 30% PEG

IV.3.3 Membrane M3 a base de PET recyclé avec additif SiO;

f) Membrane M3
La membrane est présentée dans la Figure 50, le PEG améliorer la texture de la
membrane et augmente les pores, par contre le sable améliorer la texture et la perméabilité, La

membrane s’est bien formée avec 1’ajout de sable et présente moins de pores. Le tanneur en

sable influe positivement sur la qualité de la membrane
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Figure 50 : Formation des films membranaires avec sable

Figure 51 :Formation des films membranaires avec sable
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Chapitre V : Etude de séparation de ’eau chargée des membranes a base de PET

V.1 Choix et préparation de I’eau chargée

Dans cette expérience, pour faire I’étude de séparation des membranes préparées a base
de PET : M1, M2, M3, I’cau chargée avec des contaminants a été préparée pour faire des tests
de performance de séparation. Trois contaminants ont été sélectionnées : Safran un colorant
naturel, Blue de méthyléne un colorant artificiel, des solides en suspension qui sont préparées
avec du sable possedant un diamétre inférieur a 50 pum.

En premier, ’eau de robinet est versée dans trois bouteilles, puis les contaminants sont
ajoutés en formant trois solutions d’eau chargée : S1=Eau chargée de Safran, S2=Eau chargée
de Blue de méthyléne (BM), S3=Eau chargée de matiére solide, voir dans leTableau 7, les

trois types d’eau chargee :
Pour la solution S3, la concentration était 3g SiO2/1,5 1 de I’eau de robinet.

Tableau 7: Contaminants de I’eau chargée

Eau chargeée Contaminant
S1 Safran
S2 Blue de méthyléne (BM)
S3 Matieres solide, diameétre < 50 pm

V.2 Etude de séparation de Peau chargée

V.2.1 Séparation par gravité de I’eau chargée

Dans cette expériences l’objectif était de voir la séparation par gravit¢é des membranes
préparées M1, M2, M3. La membrane a testé a été pliée en formant un céne, pour étre mise

dans I’entonnoir de filtration pour recevoir I’eau chargée.

Comme était prévu, la séparation des contaminants n’est pas effectuée, suite au non
passage de I’eau. Ceci signifie que les M1, M2 et M3 ne sont pas permeables sous la pression
atmosphérique, étant donné que la pression atmosphérique est faible pour avoir un passage de
I’eau chargée, par conséquence, il n’y a pas eu de résultats. Ca se voit dans la ou la Figure 52
membrane M1 recevoir la solution de Safran ensuite la solution du bleu de méthyléne, mais
pas de passage, tandis que, dans la Figure 53, la membrane M3 recevoir la solution S2, aussi

I’eau chargée n’a pas passée.
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Figure 52: Séparation par gravité avec membrane M1

Figure 53 : Séparation par gravité avec membrane M3

V.2.2 Séparation sous pression

Dans l’expérience présidente, [’eau chargée n’apas passée, un dispositif par
conséquence a été fabriqué cellule membrane, ou la membrane et mis sur un support poreux a

I’intérieur et I’eau chargée est remplis dans le réservoir de cellule, une hutte pression sur I’eau
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chargée a été appliquée de 0 a 6 bars, cette pression est assurée par le compresseur, voir le
dispositif dans la Figure 54.

Figure 54 :Dispositif de séparation de 1’eau chargée sous pression

V1.2.2.1 Performance de séparation de Membrane M1

La filtration sur la membrane M1 a été testée sous différentes pressions dans le
dispositif “Pression Transversal Dead -end” Figure 54. L’eau chargée utilisé est uniquement
celui de I’eau avec contaminant de bleu de méthyléne S2 Figure 55. Les pressions de filtration

sont de 2, 4 et 6 bars obtenues par un compresseur d’air.

Les résultats de test de séparation ont montré que, la membrane est restée imperméable
jusqu’a 4-6 bars de pression ou elle a montré des signes de perméabilité, I’explication de ce
comportement, et bien montré que la membrane M1 n’est pas microporeuse, elle devrait étre

Nano, Ultra, ou osmoses inverse.
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Figure 55 : Filtration sous pression.

V1.2.2.1Performance de séparation de Membrane M3

La performance de séparation de la membrane M3 n’a pas été effectué dans ce
dispositif, elle est considéree fragile dans des hautes pressions, un filtre a seringue a été

adapté pour étudier la séparation de I’eau chargee a travers la membrane.

V.2.3 Séparation avec filtre a seringue (pression moyenne)

La membrane M3 est considéree fragile, mais elle posséde de porosité élevée suite a
I’ajout de micro solide du sable SIO. avec un diametre inférieur a 50 um. Dans cette
séparation un dispositif particulier de filtration a été utilisé contenant une seringue médicale
de 12cc qui est raccordée a un support de filtre a 2 pieces. Le tout constitue un module de

filtration.

Afin d’exécuter 1’étude de séparation dans ce filtre a seringue, les points ci-dessous ont été

SUiViS :

e Confection de la membrane circulaire pour la placer dans le support
membranaireFigure 56-A.

e Support de la membrane est constitué en deux piecesFigure 56-B.

e Mis en place de la membrane & l'intérieur du support filtre qui constitué¢ deux
piécesFigure 56-C, qui sont le support de la membrane et un bouchon a filetage pour

fixation et faire 1’étanchéité de 1’ensemble de filtre.
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¢ Module de la filtration membranaire est constitué de seringue a piston emboité dans le

support de la membraneFigure 56-D.

A

Figure 56 : Préparation de module de filtre a seringue

Les membranes trouvées appropriées pour ce filtre a seringue a moyenne pression est la
membrane M3 de type PET/ SiO; avec additif SiO,. Il a été constaté que les membranes M1
(PET recyclé) et M2 (PET/PEG) ne sont pas perméables a basse et moyenne pression, un
essai a été réalisé, pour ces deux membranes dans ce filtre, mais toujours aucun passage de
I'eau chargee, en revanche, la membrane M3, offre des perméabilités avec peut appuyer sur le

pistonnage de la seringue.Figure 57 illustre le processus de séparation.
a) Etude de séparation de bleu de Méthyléne(solution S2)

La solution S2 de I’eau chargée avec de bleu de méthyléne a été introduit dans le cylindre de
seringue, puis pousser par le piston a travers la membrane,les membranes ont été testées, les

résultats sont illustrés dans la Figure 58
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Figure 57 : Filtration membranaire de I’eau chargée de Blue De Méthylene (Solution S2)

Figure 58 : Etat de membrane M3 apres filtration

b) Etude de séparation de matiére solide en suspension(solution S3)

La solution S3 de I’eau chargée avec de matieres en suspension a été introduit dans le cylindre
de seringue, puis pousser par le piston a travers la membrane. Les membranes fabriquées a
différentes concentrations d’additif de SIO2 sont illustrées dans le tableau 07 toutes les

membranes ont été testées, les résultats sont illustrés dans la Figure 60.
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Figure 59 : Filtration membranaire de I’eau chargée en matiére solide
(Solution S3)

Figure 60 : Etat de membrane M3 aprés filtration
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Figure 61 : Eau chargée S3

Figure 62 : Eau filtrée de M3.1, M3.2, M3.3 et M3.4.
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Les résultats de séparation des membranes de M3-1, M3-2, M3-3, M3-4 montrent que les 4

membranes parviennent a éliminer les matiéres en suspension, une eau filtrée claire a été

obtenue a travers les 4 types de membranes, apres ouverture du filtre a seringue illustré dans

la Figure 60, il a été constaté la présence des matieres en suspension, I'état de la membrane

apres la filtration est resté en bon état.

V.2.4Analyse chimique de I’eau filtrée

Un testeur TDS est utilisé pour mesurer la qualité d'eau filtrée, dont eux, les solides

dissous totaux dans l'eau, PH, conductivité et salinité aussi bien la température. La salinité

détermine si la membrane élimine les sels ou ne fait que les laisser passer. Dans le tableau ci-

dessous Tableau 8 se trouve la mesure de la qualité de I'eau a filtrer ainsi que I'eau filtrée. Les

données sont transférées dans les graphiques Figure 63 figure 64 figure 65

Tableau 8 : Mesure de qualité d’eau avant et apres filtration

Température TDS Conductivité Salinité
Membrane PH
(oc) (ppm) (HS /Cm) (ppm)
Eau chargée
27,3 541 1086 541 8,06
S3
Eau flltlree M3- 275 526 1053 528 7,6
Eau f"tzfee M3- 275 531 1058 529 7,83
Eau f||t3ree M3- 27.8 511 911 514 7,98
Eau flltlee M3- 278 407 545 287 7,53
Eau distillé 27,7 5 10 6 08

V.2.3.1 Performance de séparation de Membrane M3

Selon les graphiques obtenus illustrés dans les Figure 63, Figure 64, Figure 65 les résultats

montrent une tendance de diminution du TDS, de la conductivité et de la salinité,

spécifiqguement la membrane M3-4 qui présente une excellente séparation.

Ces données

montrent que les membranes a base de PET avec l'additif SIO2 fournissent une qualité de
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filtration de I'eau, ceci est possible grace a I'obtention de films de membrane avec une surface
qui ne présente pas de defauts sur la surface et a travers le film. 1l est apparu qu'avec le PET
recyclé sans et avec une quantité réduite de SI02, la membrane présente des micropores, ce
qui permet le passage des sels, mais avec I'ajout de SIO2 est surtout avec la concertation celle
de M3-3 et M3-4, la membrane est devenue contenant des pores homogenes et structurés tres
probablement a I'échelle Nano.

TDS (ppm)

540

520

500

480

460
TDS (ppm)

440

420

400 T T T T 1

Membranes

Figure 63 : Mesure de TDS en fonction de quantité du sable
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Figure 64 : Mesure de salinité en fonction de quantité du sable
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Conductivité (1S /cm)
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Figure 65 : Mesure de conductivité en fonction de quantité du sable

V.3 Test Résistance thermique

A 40°C : Aucune modification de la forme des membranes n'est observée.

A 50°C : Aucun changement de forme des membranes de M3.1, M3.2, M3.3 a M3.4

n'est observeé.

A 60°C : déformation de la membrane M3.2, M3.1 par contre les autres gardent leur

forme.
A 70°C : déformation de la membrane M3.2, M3.1 plié de plus en plus

A 80°C :M3.3 début de plié au de bord et pas de changement pour la membrane M3.4
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Figure 66 : Test de résistance thermique M3

L'évolution du changement est présentée dans le Tableau 9 ci-dessous.

Tableau 9: Test de résistance a la chaleur

Température TC®

M3.1

M3.2

M3.3

M3.4

la forme ne change

la forme ne change

40C°-50C°
pas avec le temps | pas avec le temps
50C°-60C°
A parti de >60C° ]
o o > oA
60°-70C déformation de la 270C*déformation
de la membrane
membrane
70C°-90C°

la forme ne change
pas

début de plié au
de bord

la forme ne change
pas avec le temps

La résistance de M3.1 et M3.2 était mauvaise, car la flexion a commencé a une température a

60 °C. Pas de déformation pour M3.4, pas dilatation pour toutes les membranes

Conclusion : La membrane M3.4 montre une résistance plus élevée par rapport aux autres

membranes.
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L'objectif de ce est I’étude de la faisabilité de membranes préparées a base de PET
pour filtrer les solutions aqueuse S1 S2 S3 contenant des contaminants : le safran, le bleu de
méthyléne, des matiéres solides (diamétre de particule <50 pm), en utilisant différentes

pressions transmembranaires : pression atmosphérique, moyenne pression, haute pression.

Pour une meilleure filtration des solutions (eau chargée), des additifs sont ajoutés aux

membranes par incorporation tels que le PEG, et du SIO2 (D <50 pum).

Selon les résultats obtenus, lors de la préparation de membranes a base de PET, il a été

observé un défaut de formation des films :

1- Lorsque le temps de séjour du film polymeére PET dans le bain de coagulation n'est pas
suffisant, des espaces transparents se forment, indiquant la présence de solvant
TCA/DCM, nécessitant un temps de séjour supérieur a 24 heures.

2- Chauffage de la solution polymérique pendant l'agitation conduit a la formation de
macro pores et d'un film pliable.

3- Epaisseur influence la formation d'une bonne membrane, si I'épaisseur est supérieure a

100 um, la membrane obtenue est lisse et plate.

En conclusion, pour avoir une excellente membrane plate et lisse a base de PET sans
macro vide, une concentration optimale de PET. En cas d'incorporation d’un additif tel que le

PEG, la concentration optimale est inférieure tandis que l'ajout de SiO2 est limité.

En vue de la filtration de I'eau chargée S1 S2 S3, les membranes préparées M1, M2, M3
sont considérees fragiles sous des pressions transmembranaires élevées. Tandis qu'elles ne

sont pas perméables aux pressions de gravite.

La membrane M3 avec l'additif pourrait faire le passage et la filtration de I'eau chargée

suite a l'obtention d'une haute perméabilité a moyenne pression avec le dispositif utilisé.

Le résultat de filtration de la membrane M3 montre une séparation de I’eau chargée S2
et S3, avec une tendance a la diminution du TDS, de la conductivité et de la salinité,
spécifiqguement la membrane M3-4 qui présente une excellente séparation, ainsi que présente
la meilleure résistance thermique au-dela de 70 C°. Ces données montrent que les membranes
a base de PET avec additif fournissent une qualité de filtration de I'eau grace a I'obtention de

films membranaire perméables avec une surface sans défauts.
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