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Introduction Générale

INTRODUCTION

L'eau est indispensable a I'existence, au developpement et la vie de I'homme. De sa
conception a la réalisation de ses activitées comme l'industrie ou l'agriculture, I'homme a
besoin de I'eau [1].

Elle est une ressource si vitale qu'elle semble banale, mais sans elle, I'nomme disparaitrait.
L'eau est une ressource indispensable a I'existence de I'nomme !

Les industriels comptent parmi les plus grands consommateurs d'eau. D’une part, I’ecau est
utilisée dans de nombreux procédés de fabrication et nécessite d’atteindre un ensemble de
propriétés physiques et chimiques exceptionnelles. Les usages de l'eau sont extrémement

variés suivant les différents secteurs industriels, ainsi que sur le site méme.

Les procédés basés sur les séparations par membranes connaissent aujourd’hui un bel essor.
Ils semblent devenir des outils trés puissants pour 1’épuration et le recyclage des effluents
liquides. Les membranes minérales semi-permeéables offrent des grandes possibilités
d'application et de début pour remplacer graduellement les techniques traditionnelles de la

séparation, de la purification dans I'industrie [1, 2].

Les rejets industriels des sociétés de production des semi-conducteurs, fertilisants, verrerie,
contiennent des concentrations importantes en fluorures. Ces concentrations dépassent
généralement les normes de rejets internationales, car une valeur élevée de cette concentration
peut causer des maladies dentaires et buccales ainsi que des maladies osseuses. Plusieurs
populations, a travers le monde, sont affectées par des maladies liées a une présence importante
des fluorures dans 1’eau potable Le secteur industriel au Maroc subit, ces derniers temps une
forte évolution, notamment dans les industries miniéres et métallurgiques. Les rejets industriels
liquides contaminés par les fluorures sont les responsables majeurs, 1’adsorption, 1’électrolyse,
et les procédés électrochimiques. En principe la méthode de traitement la plus économique
consiste a éliminer les fluorures par 1’addition de calcium, sous forme de chaux ou de chlorure
de calcium. Ces sels permettent la précipitation du fluorure par la formation de fluorine.
D’autre part, le rajout des sels, augmente la dureté de I’eau en raison de 1’augmentation de la
concentration en calcium, déplacant ainsi 1’équilibre calco-carbonique dans le sens de la
formation de tartre. D’autres techniques doivent donc étre envisagées, en particulier

1’électrocoagulation [2].
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Notre travail a pour objectif est de montrer I'intérét des procédés membranaires dans

I’élimination des polluants liquides. L’étude a porté sur la filtration du colorant du rouge
neutre et quatre rejets liquides.

Le mémoire comporte trois chapitres :

Le premier chapitre rassemble les données essentielles sur I’effluents liquides.

Le deuxiéme chapitre présente genéralités sur les membranes. Le troisiéme chapitre de notre
étude concerne la discussion des résultats obtenus.

Enfin, Nous terminons par une conclusion générale.




Chapitre 11 généralités sur les membranes

I1.1.Membrane de filtration

La technologie membranaire est devenue une Vvéritable technologie de séparation lors de la
derniére 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 process facile et bien arrangée.
Les membranes sont de plus en plus utilisées pour des procedés de traitements d'eaux
souterraines, de surface, ou usées. Les membranes sont maintenant compétitives par rapport
aux techniques conventionnelles. Le procédeé de séparation membranaire est basé sur la
présence de membranes semi-perméables.
Le principe est assez simple: la membrane agit comme un filtre trés spécifique qui laisse
passer l'eau, tandis qu'elle retient les solides en suspension et dautres substances.
Il ya plusieurs méthodes pour permettre aux substances de pénétrer la membrane. Il y par
exemple l'application de hautes pressions, le maintien d'un gradient de concentration des deux
cotés de la membrane et I'introduction d'un potentiel électrique.
L’objectif de notre travail est de valoriser une membrane céramique dans la filtration des

différents rejets industriels liquides.

11.1.1. Propriétés des membranes en céramique
Le choix du type de systéme membranaire et dépend d'un grand nombre de parametre tels
que les codts, les risques de colmatages des membranes, la densité, et le nettoyage nécessaires.
Il'y a deux facteurs qui déterminent I'efficacité d'un procédeé de filtration sur membrane la
sélectivité et la productivité. La sélectivité est exprimée par un paramétre appelé la rétention
ou le facteur de séparation (exprimé en %). La productivité est exprimée par un parameétre
appelé le débit (ou flux) (exprimé en I/m2-h). La sélectivité et la productivité sont dépendantes
de la membrane.
Dans notre contextes nous avons choisir des membranes céramiques qui sont présentent
beaucoup d’avantages tels que :

v’ La résistance mécanique

v L’inertie chimique

v La longue durée de vie

v Lastabilité
11.2. Boucle de filtration

La boucle de filtration utiliser constitue d’un bac d'alimentation, une membrane, une

pompe d’aspiration et de refoulement, un manometre situés en amont (P1) et en aval (P2) de la

<
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membrane. Le liquide a filtrer est pompé de facon tangentielle a travers une membrane sous
une pression de 1 a 3,5 bar. Sous I’effet de la pression, une partie de la solution qui traverse la
membrane (perméat) est soumis a des analyses. La fraction retenue par la membrane

(retentat) est recyclée vers l'alimentation.

- 2
F 3

Figure 11.1. Boucle de filtration [45]

11.3. Rejets liquides
Les études ont été effectuées sur les solutions et rejets liquides suivants:
» L’eau de robinet
> Solutions de concentration de 103, 10“, 10° M (Rouge Congo et Jaune Supranol
et Rouge Neutre)
» Les Rejet des eaux usées (rejet de poulet, rejet de coca cola, rejet de grésil, rejet de
brique)
I1.4.Parametres des rejets
11.4.1. pH
La mesure du pH ou le potentiel hydrogene (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-métre model
PHSJ-3F.
11.4.2. Conductivité
La conductivité mesure la capacité de I'eau a conduire le courant entre deux électrodes. La
plupart des matiéres dissoutes dans I'eau se trouvent sous forme d‘ions chargés électriquement.
La mesure de la conductivité permet donc d'appreécier la quantité de sels dissous dans de I'eau.

La conductivité est également fonction de la température de I'eau : elle est plus importante

<
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lorsque la température augmente. Les resultats de mesure doivent donc étre présentés en

termes de conductivité équivalente & 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.

11.4.3. TDS (solides totaux dissous)

On mesure tous les sels dissous dans 1’cau.

L’unité de mesure est le mg/l. C’est important de connaitre la concentration des TDS dans

I’eau carsi elle est ¢levée cela provoque de la corrosion et de 1’incrustation. On détermine les

TDS avec des testeurs a affichage digital faciles a utiliser.

11.4.4. la salinité

La salinité est une variable essentielle en océanographie. La plupart des propriétés physiques

de I’eau de mer dépendent de sa température et de sa salinité. Le caractére conservatif de ces

deux variables a conduit les océanographes a considérer comme principal outil dans 1’étude de

la formation des masses d’eau, de leur mélange et de leur circulation, le diagramme

température-salinite.

11.4.5. Détermination de la demande chimique en oxygéne (DCO)

La demande chimique en oxygéne, des rejets industriels, est effectuée selon le protocole

expérimental suivant :

11.4.5.1.Méthode par bichromate de potassium

» Principe du dosage

La DCO est la quantité d'oxygéne consommée par les matiéres 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 I'eau sont
oxydées quantitativement par une quantité connue et en exceés 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(NH4)2(SO4)2).
On obtient la DCO en déduisant la quantité de bichromate réduite par la solution a analyser.
On opere en présence d'un catalyseur (Ag™) et en présence d'un complexant des ions chlorure
(CI"): Hg""complexe CI- en HgCloqui empéche CI- d'étre oxydé par le bichromate en dichlore

(Cl2) gazeux. La concentration de la solution de Fe(ll) n'étant pas stable (oxydation a I'air), il
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est indispensable de déterminer le titre exact de la solution utilisée pour une série de dosages.

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 dioxygene. Les
réactions d’oxydoréductions sont les suivantes:

Cr,07% + 1,5 CH20 (matiére organique) + 8 H* — 2 Cr** + 5,5 H,0 + 1,5 CO;

Cr,07% + 6 Fe** + 14 H* — 2 Cr** + 6 Fe** + 7 H20

v Détermination de la demande chimique en oxygéne [DCO]

v Préparation des réactifs

e Acide sulfurique dilué 4mol/l
On ajoute a 500 ml d'eau distillée un volume de220ml d'acide sulfurique concentré. On laisse
refroidir puis on dilue & 1000ml avec de I'eau distillée.

o Acide sulfurique- sulfate d'argent
On dissous 10g de sulfate d'argent (AgSQO4) dans 40ml d'eau distillée. On ajoute a la solution
un volume de 960ml d'acide sulfurique concentré sous agitation. On laisse le mélange se
reposer 1 a 2 jours.

. Sulfate de fer (11) et d'ammonium ou sel de Mohr [(NHa)2 Fe (SO4)2.6H20 a 0,12 mol/Il
On dissous 47,09 de sulfate de fer (I1) et d'ammonium dans de I'eau distillée. On ajoute 20ml
H>SO4 concentreé a la solution. On laisse le mélange se refroidir puis on dilue jusqu’ a 1000ml.
Cette solution doit étre eétalonnée journellement.

o Dichromate de potassium (K>Cr.07) a 0,04mol/l et contenant le sulfate de mercure (I1).

On introduit 80g de sulfate de mercure dans 800ml d'eau distillée. On ajoute avec précaution

100ml H2SOsconcentré. On laisse la solution se refroidir et on ajoute 11,7679 de

dichromate de potassium, préalablement séché a 105°C pendant 2h. On complete jusqu’au le
volume de 1L avec de I'eau distillée (Cette solution est stable pendant 1 mois).

o Férroine

On dissous 0,7g de sulfate de fer (1) dans 100 ml de I'eau distillée. On ajoute 1,50g de

phénantroline-1,10 monohydrate et on agite jusqu'a dissolution (cette solution est disponible,

préte a l'usage, dans le commerce.

v' Expression des résultats

On calcule la demande chimique en oxygene DCO, exprimée en g d’O2/l, par la formule
suivante :

8000 x (Vt—Ve)T
\Y%

DCO =
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V¢ : volume de sulfate de fer et d’ammonium nécessaire a 1’essai a blanc (ml).

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

V : volume de la prise d’essai en (ml).

T : titre de la solution de sulfate de fer et d’ammonium exprimée en moles par litre, de la

solution de sel de Mohr déterminée par étalonnage.

Si une dilution a été réalisée, il faudra multiplier le résultat par I’inverse de la dilution.

11.4.7. Spectrophotométrie UV-visible
La spectroscopie d’absorption dans I’UV et le visible est une méthode trés commune dans les
laboratoires. Elle est basée sur la propriété des molécules d’absorber des radiations lumineuses
de longueur d’onde déterminée. Le domaine UV-visible s'étend environ de 800 a 10 nm,
visible : 800 nm (rouge) - 400 nm (indigo), proche-UV : 400 nm - 200 nm, UV-lointain : 200
nm - 10 nm.
Dans une molécule, les transitions électroniques UV-visibles mettent en jeu les énergies les
plus importantes de la chimie (environ de 13000 a 50000 cm-1 soit 160 a 665 kJ-mol-1).
L’ordre de grandeur des énergies mises en jeu est celui des énergies de liaison des molécules
et ces rayonnements peuvent parfois provoquer des ruptures de liaisons. Plus généralement, ils
provoquent des transitions électroniques entre les différents niveaux d’énergie des molécules.
Le spectrophotométre utilis¢ au cours de ce travail est 1’optizen 2120UV. Ce sont des
spectrophotometres 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.
A =-Ingo (lo/1)
Avec:
lo: est I'intensité du faisceau de référence.
I: I'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=¢ LC

Avec:

e: le coefficient d'extinction molaire, propre a chaque élément en (L.mol*.cm™).

<]
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L :( cm) la longueur de cuve en (cm); La quantité €. Lest déterminée par un étalonnage aux
longueurs d'onde A sélectionnées avant chaque série de mesure.
Les détecteurs de spectrophotomeétre utilisé sont saturés pour une absorbance supérieure a

certaines valeurs: il est donc nécessaire de diluer les échantillons les plus concentrés avant leur

dosage.




Chapitre | Effluents Liquides

I.1. Effluents liquides

Les procédés industriels vont conditionner la nature des rejets liquides et gazeux qui ont des
impacts non négligeables sur I’environnement et sur la santé publique. On parle beaucoup des
gaz a effet de serre tels que le dioxyde de carbone, le protoxyde d’azote, le méthane ... et de
leurs effets directs ou non sur le changement climatique, on parle de la dégradation de la
couche d’ozone due en particulier aux chlorofluorocarbones et aux halons, on discute de
I’effet des métaux lourds tels que le mercure et le plomb sur la santé publique, on déplore les
grandes catastrophes écologiques dues aux naufrages de pétroliers, on s’exclame devant nos
plages envahies par des algues a cause de I’eutrophisation, mais on ne parle pas de la
pollution diffuse qui cause pourtant autant de dommages au milieu naturel. Certes les
effluents urbains sont en France traités avant le rejet dans les milieux récepteurs et le
traitement des eaux résiduaires non urbaines est aujourd’hui une préoccupation majeure des
industriels qui sont soumis a une réglementation de plus en plus exigeante. Mais de part la
composition des rejets et des propriétés chimiques des molécules qui les composent, il n’est

pas toujours facile de les traiter [1].

De plus trés souvent des sous-produits apparaissent qui sont parfois plus toxiques que la
molécule meére et nous ne savons pas toujours les éliminer. C’est le cas par exemple des
trihalométhanes. Parfois les résidus de dégradation des eaux demandent un traitement tres
colteux : il en est ainsi de 1’élimination des boues issues du traitement des effluents qui

représente une part importante du budget consacré a I’environnement [2].

En ce qui concerne les traitements actuels des effluents aqueux on peut distinguer les
traitements biologiques et les traitements physico-chimiques. Les traitements biologiques sont
a privilégier si ’effluent renferme de la matiére organique partiellement biodégradable, sinon
un traitement physico-chimique sera appliqué. Actuellement on travaille sur le couplage des

traitements physico-chimiques et biologiques [3].
I.2.contexte réglementaire des effluent industriel

Le rejet des effluents industriels est strictement encadré et réglementé et afin de controler et
d’estimer 1’évolution des principaux rejets industriels, Une auto-surveillance est donc imposée
aux plus gros pollueurs considérant que ces industriels sont responsables du contrdle de la
qualité de leurs rejets. Un arrété préfectoral prescrit la nature et la fréquence des mesures a

réaliser par I’exploitant lui-méme, tout en suivant les normes de prélévement et d’analyse des




Chapitre | Effluents Liquides

¢chantillons. L’exploitant doit s’assurer du bon fonctionnement de ses matériels d’analyse en
faisant effectuer périodiquement ces mémes mesures par un organisme extérieur compétent.
L’inspecteur des installations classées peut également procéder a des contrdles inopinés des
rejets par un organisme indépendant. Cette auto-surveillance permet a I’industriel de controler
I’efficacité de ses systémes de prévention ou de traitement et de réagir rapidement en cas de

dérive [4].
Les industriels peuvent choisir parmi trois modes d’épuration pour leurs effluents aqueux :

e le rejet en milieu naturel aprés traitement par une station
d’épuration autonome (interne au site industriel )

e le rejet, aprés généralement un pré-traitement sur le site industriel,
en réseau d’assainissement aboutissant a une station d’épuration
collective industrielle ou bien le plus fréguemment urbaine avant
rejet en milieu naturel ;

e [’épandage des effluents liquides sur les sols agricoles [5].

Oxygene

Eau Clarffiée

-
Eau Brute
A
Bassin Clarificateur
d’'Aération

Boues Activées

Recirculées
Boues en
Excés

\j

Traltement des Boues

Figure 1 - Schéma simplifié d’une station d’épuration boues activées aérobie

\

Le rejet en réseau d’assainissement des effluents industriels aboutissant a une station
d’épuration collective urbaine est soumis a une autorisation de déversement. En effet d’apres
le Code de la santé publique, « tout déversement d’eaux usées, autres que domestiques, dans

les égouts publics, doit étre préalablement autorise par la collectivité » [6].
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La redevance pollution mise en place par la Loi sur ’Eau permet de limiter la pollution des
eaux en appliquant le principe de « pollueur-payeur ». Les taux de cette redevance sont fixés
par délibération des Agences de I’Eau qui la pergoivent pour I’affecter a leur politique de
dépollution des eaux et d’aide aux entreprises. Ce taux différe selon les Agences. Pour les
usages non domestiques comme les industries notamment, le calcul de la redevance est basée
sur I’activité et donc sur le type de pollution émise. Les éléments constitutifs de 1’assiette de
la redevance sont détermines par une estimation forfaitaire ou bien une mesure réeelle. Une
prime est affectée aux entreprises qui effectuent un prétraitement de leurs effluents en amont
de leur rejet, cependant elle ne couvrira pas completement la redevance pollution et la

différence devra étre versée aux Agences) [7].

Nous allons a présent nous intéresser plus particulierement a deux types d’effluents

industriels, les effluents colorés et les effluents de laiteries [8].
1.3.les effluent colores :

Le monde industriel utilise les colorants dans pratiquement tous les domaines que cela soit en
textile et tannerie pour colorer tissus et cuirs, ou bien en agroalimentaire pour colorer gateaux,
bonbons et boissons, ou encore en papeteries, traitement de surface, fabrication d’encres et de
peintures... La particularité de ces polluants est que leur role de colorant industriel les
contraint a ne pas pouvoir facilement perdre leur couleur par dénaturation de leur structure.
Les teintures et autres colorations dans divers produits de consommation ne doivent pas

perdre de leur éclat et donc les colorants seront synthétisés de maniere a pouvoir resister [9].

1.4. Généralités sur les colorants

Les colorants constituent un groupe trés diversifié de composés ayant en commun la propriété
de colorer d’une maniére permanente les tissus, cuirs ou papiers. Tous ces colorants sont des
composés aromatiques dont les électrons tres délocalisés peuvent absorber la lumiere pour

certaines longueurs d’ondes [10].
Les propriétés colorantes des composés organiques dépendent de leur structure et de leur
composition chimique. En général, les produits utilisés comme colorants sont des composés

organiques insaturés et aromatiques [11].
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Les colorants rejetés par les industries textiles et les officines de nettoyage des vétements,
sont peu ou pas biodégradables et résistent bien aux traitements classiques d’épuration [12].

» Colorants acides ou anioniques

Ils sont solubles dans I’eau grace a leurs groupements sulfonates ou , ils sont ainsi dénommés
parce qu’ils permettent de teindre les fibres animales (laine et soie) et quelques fibres
acryliques modifiées (nylon, polyamide) en bain 1égérement acide. L’affinité colorant-fibre
est le résultat de liaisons ioniques entre la partie acide sulfonique du colorant et les
groupements amino des fibres textiles.

» Colorants basiques ou cationiques

Les colorants basiques ou cationiques sont des sels d’amines organiques, ce qui leur confere
une bonne solubilité dans I’eau. Les liaisons se font entre les sites cationiques des colorants et
les sites anioniques des fibres. En phase de disparaitre dans la teinture de la laine et de la soie,

ces colorants ont bénéfici¢ d’un regain d’intérét avec I’apparition des fibres acryliques, sur
lesquelles ils permettent des nuances trés vives et résistantes.

1.5.Généralités sur les métaux lourds

Les métaux lourds est un métal et un élément chimique dont la masse volumique dépasse 5
g/cm3, bon conducteur de chaleur et d’électricité, ayant des caractéristiques de dureté et de
malléabilité [13].

L’origine des métaux présents dans le milieu marin est double. Naturellement présents dans la
biosphere, ils proviennent, d’une part, de 1’érosion mécanique et chimique des roches et du
lessivage des sols [13].

D’autre part, la contribution d’origine anthropique issue des rejets industriels et domestiques,
I’activité miniere et les eaux d’écoulement contaminées par les engrais et les pesticides
utilisés en agriculture sont autant de sources ayant contribué a [’augmentation des
concentrations de métaux lourds dans le milieu marin et surtout en zone cotiere [14].

Les métaux lourds présents dans I’eau et dans les sédiments sont absorbés par les plantes et
les animaux marins, le dépassement d’une quantité donnée dans ces especes provoque leur

accumulation dans les organismes et tout au long de la chaine alimentaire [14].
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1.6. Traitement des eaux usées

L'objectif principal du traitement est de produire des effluents traités a un niveau approprié
acceptable du point de vue du risque pour la santé humaine et I'environnement. A cet égard, le
traitement des eaux résiduaires le plus approprié est celui qui fournit, avec certitude, des
effluents de qualité chimique et microbiologique exigée pour un certain usage spécifique, a
bas prix et des besoins d’opération et d'entretien minimaux.

Les stations d'épuration des eaux résiduaires, indépendamment du type de traitement,
réduisent la charge organique et les solides en suspension et enlevent les constituants
chimiques des eaux usées qui peuvent étre toxiques aux récoltes ainsi que les constituants
biologiques qui concernent la santé publique en général. Les différents degrés de traitements
conventionnels sont :

- le traitement préliminaire. Enlévement des solides grossiers et d'autres grands fragments de

I'eau usée brute [15].

» Traitement primaire
Enlévement des solides organiques et inorganiques sédiment ables ainsi que les matériaux
flottants [16].

Les procédés de traitement Primaire sont physiques (par exemple, décantation plus au moins
poussée) ou éventuellement Physico-chimiques, et produisent des boues primaires [17].

» Traitement secondaire
Enlevement des matieres organiques solubles et des matiéres en suspension des eaux usées
traitées primaires [18]. Les procédés d’épuration secondaire (ou biologique) comprennent des
procédés biologiques, naturels ou artificiels, faisant intervenir des microorganismes aérobies
pour décomposer les matieres organiques dissoutes ou finement dispersées. Dans certains cas,
un traitement faisant intervenir des microorganismes anaérobies (digestion anaérobie des
boues résiduaires) est annexé au traitement secondaire [17].

» Traitement tertiaire
Enlévement de constituants spécifiques de I'eau usée tels que les nutriments et les métaux
lourds, qui ne sont pas enlevés par le traitement secondaire. Ce sont des traitements

complémentaires, dénommeés parfois traitements avancés [19].
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I1.1-Définition du procedeé

Un procédé est une méthode, une technique utilisée pour la réalisation d'une tache. En qualité
totale, un procédé est une activité humaine ayant des eléments d'entrées et des éléments de
sorties. un procédé de separation est une technique ou une technologie permettant de
transformer un mélange de substances en deux ou plusieurs composants distincts. Les buts de
ce type de procédé peuvent étre divers:

* Purification: des impuretés doivent étre extraits du composé d'intérét

« Concentration: élimination d'une partie du solvant

* Fractionnement: séparation d'un mélange complexe en plusieurs mélanges différents.[20]
11.2-Définition solvant/soluté

11.2.1-Solvant

un solvant est un liquide qui a la propriété de dissoudre et de diluer d'autres substances sans
les modifier chimiquement et sans lui-méme se modifier. L'eau est le solvant le plus courant.
Soluté : pour les solutions liquides, les espéces minoritaires sont appelées solutés. Elles sont
dissoutes par le solvant. Par exemple dans une solution aqueuse de sulfate de cuivre de
concentration 0,01 mol/l, I'eau est le solvant et les ions sulfate et cuivre sont les solutés.
11.2.2-Soluté

Substance contenue a I'état dissous dans une solution. Tout liquide aqueux contenant une ou
plusieurs substances chimiques a I'état dissous. Solution obtenue par dissolution d'une ou de
plusieurs substances médicamenteuses dans un solvant.

I1.3-Domaine de filtration membranaire des Procédés membranaire

11.3-1-Osmose inverse

L’osmose inverse utilise des membranes denses qui laissent passer le solvant (I’eau) et
arrétant tous les sels. Cette technique est utilisée pour :

* Le dessalement des eaux de mer.

* Le dessalement des eaux saumatres.

* La production d’eau ultra pure.

» La concentration de solutions (concentration de jus de fruits par exemple).

* La production d’eau de process. Le phénomene d’osmose est un phénomene qui tend a
équilibrer la concentration en solutés de part et d’autre d’une membrane semi-perméable. Le
phénomene d’osmose est un phénoméne naturel courant, notamment a travers les membranes

cellulaires [21].
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11.3-2-Nanofiltration

Nanofiltration est le terme utilisé pour deésigner une nouvelle technique séparative a
membranes se situant entre 1’osmose inverse et I'ultrafiltration. Elle permet la séparation de
composants ayant une taille en solution voisine de celle du nanométre (soit 10 A) d’ou son
nom. Les mécanismes de transfert sont intermédiaires entre ceux de 1’osmose inverse et ceux
de I’ultrafiltration. Les applications possibles sont nombreuses :

* La déminéralisation sélective (adoucissement des eaux) ;
* La concentration de composés organiques de faible masse molaire (antibiotiques).
* L’adoucissement des eaux.

11.3-3-Ultrafiltration
Cette technique utilise des membranes microporeuses dont les diametres de pores sont
compris entre 1 et 100 nm. De telles membranes laissent passer les petites molécules (eau,
sels) et arrétent les molécules de masse molaire élevée (polymeres, protéines, colloides). Les
applications sont multiples :
+ concentration de solutions macromoléculaires (protéines, polysaccharides, polyméres
variés).
* ¢limination de macrosolutés présents dans les effluents ou dans I’eau a usage domestique,
industriel (électronique) ou médical.
11.3-4-Microfiltration (Microfiltration tangentielle)

La microfiltration tangentielle peut étre définie comme un procédé de séparation solide-
liquide qui met en ceuvre des membranes dont les diameétres de pores sont compris entre 0,1 et
10 um. Ce procédé permet donc la rétention des particules en suspension, des bactéries et
indirectement des colloides et de certains ions aprés fixation de ces derniers sur des plus
grosses particules obtenues par complexation, précipitation ou floculation. une membrane de
microfiltration peut devenir une membrane d’ultrafiltration (1 & 100 nm) ou méme d’osmose
inverse par suite de la formation en cours de fonctionnement d’une couche de gel a porosité
tres fine [22].
11.4.1-Performances des membranes

11.4.1.a-Perméabilité Elle représente le flux volumique ou massique traversant la membrane
par unité de surface membranaire.

11.4.1.b- Resistance Vis a vis la pression, la température et les agents chimiques. Nous
notons que la selectivité et la permeabilité dépendent directement de la pression et de la

température. Une membrane, est utilisée toujours dans les limites bien définies de P, T et pH.
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I1.4.1.c- Duree de vie Chaque membrane a une durée de vie, au dela de laquelle, la
membrane ne sera pas performante (chute de rendement et de performances, dégradation de
1’état, usures...).

11.4.1.d- Taux de conversion

dans le cas des techniques a membrane, 1’écoulement du fluide a filtrer peut étre continu et
tangentiel. La fraction de débit du liquide qui traverse la membrane est appelée taux de
conversion de I’opération de séparation :

11.4.1.e- Sélectivité

La sélectivité d’une membrane est, en général, définie par le taux de rejet (appelé aussi taux
de rétention) de I’espece que la membrane est censée retenir :

I s’agit de la masse molaire (g/mol) correspondant a une rétention pratiquement totale (90 %
le plus souvent) d’une macromolécule déterminée. Cette notion de seuil de coupure n’a pas de
sens dans le cas de I’osmose inverse ni microfiltration.

11.4.2-Structure (morphologie)

* les membranes isotropes, elles ont des propriétés structurelles constantes sur toute leur
épaisseur;

* les membranes anisotropes, leur structure composite varie de la surface de la membrane
vers l'intérieur;

* les membranes liquides.

11.4.3-Matériaux de fabrication (classification des membrane)

11.4.3.a-Membranes organiques

Elles sont fabriquées, pour la plupart d’entre elles, a partir de polymeres organiques (acétate
de cellulose, polysulfones, polyamides, etc). Les qualités de ces matériaux leur conferent une
grande adaptabilité aux différentes applications. Environ 90 % des membranes d'ultrafiltration
et de microfiltration sont constituées de membranes organiques.

11.4.3.b- Membranes minérales ou inorganiques

Ces techniques se sont diffusées plus tardivement que

les membranes organiques. Ces membranes sont composées de corps entierement minéraux
(matieres céramiques, métal fritté, 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 dites dynamiques sont fabriquéees par
’utilisateur a partir de tubes poreux dont le diametre des pores est compris entre 0.5 et 5 um.

Certaines de ces membranes peuvent trouver des applications en eaux usées.
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11.4.3.c- Membranes composites (organique et anisotrope)

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), organominérales ou
minérales; Pour des raisons bien compréhensibles de protection de leur secret de fabrication,
les fabricants hésitent a dévoiler avec précision la nature chimique des constituants de leurs
membranes et préferent en indiquer les principales propriétés en termes :

* de résistance mécanique ;

* d’hydrophilicité ;

* de stabilité chimique.

11.4.3.d- Membranes échangeuses d'ions

elles fonctionnent sur le principe du rejet d'ions grace a leur charge. Les techniques
d'électrodialyse, la dialyse et I'électro-désionisation 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.

11.4.3.E-Membrane dense

Le passage des molécules a travers les membranes denses, ne s’effectue pas a partir de
chemins continues (comme dans les membranes poreux), mais par sauts transitoires des
molécules dans la Technologie Membranaire 10 membrane sous 1’effet de [’agitation
thermique du réseau qui crée en un endroit et en un moment donné, un site de passage
possible.

11.4.3.f-Membrane poreuse

Les membranes poreuses s’apparentent aux filtres courants, les pores étant cependant plus
petits. La séparation des molécules en solution se fait donc en fonction de leur taille et de

distribution de taille des pores si la membrane est asymétrique.
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11.5.1-Differents types de géométrie des modules Les modules supportent les membranes, 4
grands types de modules sont commercialisés :

a ¢ Les modules tubulaires ;

b ¢ Les modules fibres creuses ;

¢ * Les modules plans ;

d * Les modules spiralés.

11.5.2- Module tubulaire

» Un module tubulaire contient plusieurs tubes qui peuvent étre en série ou en paralléle. L’eau
a traiter circule a I’intérieur des tubes et le perméat est recueilli a 1’extérieur des tubes. Les
tubes constituent des canaux d’écoulement tangentiel. C’est le seul type de module qui peut
étre nettoyé mécaniquement avec un systeme de balles de mousse qui raclent les parois des
tubes [23].

11.5.3- Module plan

Les modules plans sont les plus anciens et les plus simples les membranes sont empilées en
millefeuilles séparées par des cadres intermédiaires qui assurent la circulation des fluides. La
couche sélective étant déposée sur un support, la membrane n’a pas de résistance mécanique
lorsque la pression est appliquée en sens inverse.

11.5.4- Module fibres creuses Les fibres creuses sont assemblées en paralléle suivant deux
configurations :

*Configuration Int-Ext : comme c’est le cas pour les modules tubulaires, I’eau a traiter
circule a I’'intérieur des fibres et le perméat est récupéré a I’extérieur des fibres. Il y a
¢coulement tangentiel canalisé a I’intérieur des fibres.

*Configuration Ext-Int: 1’eau circule a I’extérieur des fibres et le perméat est récupéré a
I’intérieur des fibres. L’écoulement entre les fibres est libre. Dans les deux cas, les
membranes sont assemblées en faisceaux et leurs extrémités sont noyées dans des bouchons
de colle qui isolent le perméat de 1’eau a traiter [24].

Un module industriel peut-étre constitué de dizaines de milliers de fibres. Les fibres creuses
supportent des rétrolavages. L’écoulement a I’intérieur des fibres creuses est, selon toutes
probabilités [24].

11.5.5- Modules spirales

Au sein des modules spirales, une membrane plane est enroulée sur elle-méme autour d'un
tube poreux qui recueille le filtrat. On obtient ainsi un cylindre multi-couches ou le perméat
s'écoule selon un chemin spiralé vers le tube poreux tandis que l'alimentation circule

axialement dans les canaux. Membranes composées d’un matériau organique. Elles sont tres
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utilisees pour la nanofiltration. Les modules sont composés d’un tube sur lequel sont enroulés
successivement une membrane, une grille fine, une autre membrane et une grille plus
grossiére.

11.5.6- Choix d’un module
Le chois d’un module se fait sur la base de :

-le régime d’écoulement permettant de minimiser les phénoménes de polarisation de la
concentration en régime laminaire et turbulent.

-la compacité (exprimée par le rapport de la surface filtrante au volume du module). -la
facilité de démontage et de remplacement (en cas de nécessite).

-la facilité de nettoyage.

-I’adaptation au produit a traiter (nécessité du prétraitement) [25].

11.6 .1- La polarisation de concentration (accumulation de matiere réversible a la surface
entrainant une contre pression osmotique) pendant une opération de filtration, les
particules présentes dans la suspension se concentrent a I’interface membrane/suspension ou
dépot/suspension sous forme dispersée et exercent une contre pression osmotique opposée a la
force de séparation. Cette resistance au transfert est réversible par une simple relaxation de la
force de séparation, c'est-a-dire par une purge du compartiment rétentat lorsque 1’on
fonctionne en mode frontal.

11.6.2- Le dépdt (Dépdt irréversible de matiere a la surface de la membrane) lors de la
filtration, la concentration a la surface de la membrane peut augmenter jusqu’a provoquer la
déstabilisation des particules en une phase condensée (sous forme d’un gel ou d’un dépot
cohésif), induisant ainsi une résistance hydraulique additionnelle a celle de la membrane.
Cette contribution & la résistance ne peut étre éliminée que par un rétrolavage (inversion
momentanée du sens d’écoulement au travers de la membrane).

11.6.3- Le blocage de pores (blocage mécanique de pore par des particules dans la
membrane) il s’agit de ’intrusion de particules de tailles inférieures ou égales a celle des
pores, qui entraine donc une diminution de la surface de passage. Un rétrolavage mettant en
ceuvre une pression sensiblement supérieure a la pression de filtration est nécessaire.

11.6.4- L’adsorption (adsorption de molécules ou macromolécules présentant une affinité
chimique avec le matériau membranaire)

elle résulte d’interactions physico-chimiques entre les composés présents dans 1’eau brute et
la membrane. L’utilisation de nettoyage chimique est alors nécessaire pour éliminer cette

contribution [25].
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Diverses éetudes ont montré que le colmatage et son irréversibilité sont des phénomeénes
complexes dépendant de la membrane, des caractéristiques de la suspension a traiter, et des
parametres opératoires. Un objectif primordial pour améliorer les opérations de separation est
d’étre capable de définir simplement et rapidement les paramétres opératoires permettant de
mener une opération durable, c'est-a-dire une filtration durant laquelle le colmatage — et par la
méme, la consommation énergétique qui lui est associée — est réduit a son minimum. C’est
dans ce cadre que le concept de flux critique a été développé pour décrire les conditions en
dessous desquelles on n’observe pas de diminution de perméabilité irréversible (par une
baisse de pression) en filtration tangentielle [26].

I1.7- Prétraitement: filtration, coagulation-floculation

Si I’on veut éviter des dépots de maticres en suspension sur les membranes, il est souhaitable
d’effectuer une filtration convenable du liquide a traiter. Dans certains cas de particules
colloidales, la filtration peut ne pas étre suffisante Une coagulationfloculation préalable peut
parfois étre nécessaire.

11.8- Moyens d’élimination des dépots

11.8.1- Nettoyage par contre-pression Cette procédure, appelée en anglais back flushing.
consiste a employer une pression dirigée du circuit de perméat vers le circuit de concentrat.
Un volume contrélé de perméat traverse la membrane en sens inverse et, dans de nombreux
cas, ¢élimine une partie des dépots. L’efficacité de ce nettoyage dépend beaucoup d’une part
du type de dépot, et d’autre part, de la fréquence et de 1’amplitude des impulsions de la
pression appliquée a contre-courant. Il faut noter que cette procédure ne peut étre utilisée que
lorsqu’il y a une bonne liaison mécanique entre la membrane et son support. C’est le cas en
particulier des membranes minérales et de certaines membranes fibres creuses

11.8.2- Nettoyage chimique

Méme avec un prétraitement bien concu et des conditions opératoires convenablement
choisies, on constate, dans la plupart des cas, un colmatage progressif des membranes au
cours du temps. Le nettoyage chimique est presque toujours nécessaire si 1’on veut que
I’installation fonctionne suivant ses performances nominales.

i) Fréquence de nettoyage :

i) La décision d’effectuer un nettoyage chimique d’un module d’osmose inverse ou

d’ultrafiltration peut étre liée:

iii) - soit a la valeur maximale de la perte de charge que 1’on impose de ne pas dépasser.
iv) - soit a la valeur du débit de perméat correspondant a une diminution de 20 a 25% du
débit nominal.
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V) - soit a un programme de nettoyage systématique prédéterminé dans les cas ou 1’on a
une installation importante qui comporte un nombre élevé de modules. On peut ainsi
avoir une partie des modules en cours de nettoyage tandis que le reste assure la
production.

vi) ii) Solutions de nettoyage :

vii) Le choix des solutions de nettoyage dépend, d’une part, dola nature des dép6ts qui
sont a I’origine du colmatage et, d’autre part, de la nature des membranes: il faut en
effet dissoudre les dépdts sans détériorer ces derniéres. On comprend dans ces
conditions que chaque fournisseur de membranes préconise pour chaque cas une
solution de nettoyage fonction de la nature de la membrane et de la nature du dépot.
Les solutions généralement employées sont présentées dans le tableau suivant
reviendra a I’utilisateur de s’assurer qu’elles sont compatibles avec la membrane a

nettoyer.

11.9-.Parameétres de performance et limites

11.9.1-Seuil de coupure (MWCO)

Il correspond a la masse molaire du plus petit composé dont la rétention observée est 90 %.

Le seuil de coupure s’exprime en Da « dalton » (usages) ou kDa (1 Da = 1 g. mol-1). C’est

une grandeur dont la définition simple cache la difficulté de détermination sans ambiguité. En

effet, la rétention d’un soluté ne dépend pas que de sa taille (voir plus loin : mécanisme de

transfert); 1’hydrodynamique et 1’environnement physico-chimique jouent un réle important si

des solutés chargés sont dans la solution d’alimentation.

11.9.2-Perméabilité d’une Membrane (A)

La perméabilité (A) d’une membrane est une caractéristique intrinséque de la membrane qui

dépend de sa structure. De facon pratique, la perméabilité peut étre définie comme étant le

rapport entre le flux de perméation (Jp) et la pression transmembranaire effective (4Pm)
Jp

A=—— -1
AP (1-1)

m

Le flux de perméation (appelée aussi vitesse de perméation) est un débit de perméation
unitaire, c'est-a-dire, le rapport entre le débit volumétrique de perméation (Qp) et la surface

effective de la membrane (S) :

-
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11.9.3-Taux de rejet
La sélectivité d’'une membrane pour une substance donnée dépend de sa nature et de sa
structure, de ’environnement chimique a proximité de la membrane et des propriétés de la
substance a séparer. La sélectivité s’exprime par un taux de rétention TR ou par un facteur de
sélectivite [27].
TR=1- e (11-3)
SA

Csp . concentration de la solution de perméat ;
Csa : concentration de la solution d’alimentation.
Il'y a deux valeurs particulieres du TR (valeurs exprimees 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.
La transmission est définie comme 1’inverse du taux de rétention.
11.9.4-Taux de conversion
Le taux de conversion (Y) est défini par la fraction du débit de liquide qui traverse la
membrane et est donné par la relation suivante : Y (%) = (Qp — Q0) * 100
Qp : débit de perméat
QO : débit d’alimentation
11.9.5-Facteur de concentration volumique
Le facteur de concentration volumique (FCV ) est le rapport du volume final (Vf ) de
concentrat dans le bac d’alimentation sur le volume initial (Vi) de I’effluent a traiter.
FCV (%) = (Vf-Vi)* 100
Ce paramétre est souvent utilisé dans les tests a 1’échelle de laboratoire.
11.10.-Phénomeénes Limitant le Transfert de Matiére
11.10.1- Colmatage
Le colmatage des membranes est le probléme le plus aigu des problémes rencontrés en
filtration membranaire des eaux. Ce sujet a fait 1’objet de nombreux travaux de recherche
portant sur la modélisation du colmatage [28], sur les indicateurs de colmatage [29] ou sur les
mécanismes de colmatage [30].
Les phénomenes responsables du colmatage d’une membrane peuvent se produire sur la
surface externe de la membrane ou bien a I’intérieur des pores. On distingue en général les
différents types de colmatage suivant [31, 32, 31].

e Par formation d’un gateau (figure Il -5-a) : il s’agit d’un empilement de particules a la

surface de la membrane ; ce type de colmatage par dép6t de surface est en général

-
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réversible [32, 33] c'est-a-dire qu’il peut étre éliminé par ringages a 1’eau, on réalise ce
lavage a contre courant.

e Par bouchage des pores (figure 1l -5-b): si la taille des particules est suffisamment
faible par rapport a celle des pores, celles-ci vont rentrer a 1’intérieur des pores et les
boucher progressivement [34].

e Par adsorption (figure I1-5-c): I’adsorption est un phénoméne irréversible du aux
interactions physico-chimiques entre le soluté et la membrane.

e Par blocage des pores (figure 1l -5-d): il s’agit d’une obstruction mécanique des pores

conduisant a une diminution du nombre de pores disponibles de la membrane .

¢

Figure Il - 5. Différentes formes de colmatage (a)- formation d’un gateau, (b)- bouchage des

pores, (¢)- adsorption, (d)- blocage des pores
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I11.1. Parametres de filtration

La filtration des effluents liquides est tangentielle sous un intervalle de pression de 0.5 a 3,5 bar.
Les solutions d’alimentation sont une eau de robinet, les colorants et les rejets liquides. Le volume
de perméat récupéré mesuré est soumis a des analyses d’investigation durant des intervalles de
temps de 5 minutes durant une heure et trente minutes.

Le flux de perméat est donne par la relation suivante :  Jp =Qp/ S

Avec:

Jp: le flux de perméat (L/hm?).

Qr: le débit de perméat (L/h).

S: la section (m?).

103

111.1.1. Flux en fonction de la pression

Le traitement des effluents liquides a été établie afin d’évaluer ’efficacité de la membrane. Parmi
ces tests, 1’évolution de flux de 1’eau de robinet en fonction de la pression a travers la membrane
(figure 111.1).

120

100

20

60

Flux (1/hm2)

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5 L

Préssion (bar)

Figure 111.1. Evolution du flux de I’eau de robinet en fonction de la variation de pression

On observe que le flux de perméat augmente avec I’augmentation de la pression. Le flux du
perméat de 1’eau de robinet a travers la membrane passe aux alentours de 29 L/h.m? a 0.5 bar, par

contre il est vers 111 L/h.m2 a une pression de 3.5 bar.

=
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111.1.2. Flux en fonction du temps

L'évolution de flux de I'eau de robinet en fonction du temps est représenté par la figure 111.2.
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- 1 bar
340 & 15 bar
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Figure 111.2. Evolution du flux en fonction du temps.

On remarque que le flux de I'eau de robinet diminue en fonction du temps durant les 5 min, puis
il se stabilise jusqu'a la fin de I'expérience. Cette diminution due a la formation de la couche
polarisante au niveau de la surface filtrante.
111.2.3. Etude du colorant (Rouge neutre)

Le colorant étudie est le rouge neutre dont les caractéristiques sont les suivantes :

Rouge neutre

Structure de rouge neutre
o Formule : C15H17CINg4
o Masse molaire : 288,78 g/mol
e Absorption maximal 544nm

o Modéle de structure : neutre



https://www.google.dz/search?q=rouge+neutre+formule&stick=H4sIAAAAAAAAAOPgE-LUz9U3sDROMyzUUs9OttJPzkjNzSwuKaqEsJITc-KT83ML8kvzUqzS8otyS3MSAZIsmyI2AAAA&sa=X&ved=0ahUKEwjCrML9l6vTAhUFbhQKHdeHAq8Q6BMIlAEoADAS
https://www.google.dz/search?q=rouge+neutre+masse+molaire&stick=H4sIAAAAAAAAAOPgE-LUz9U3sDROMyzU0spOttJPzkjNzSwuKaqEsJITc-KT83ML8kvzUqxy83MSixRyE4uLAfchsZI5AAAA&sa=X&ved=0ahUKEwjCrML9l6vTAhUFbhQKHdeHAq8Q6BMIlwEoADAT
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1. Titrage spectrophotométrie
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 des solutions connues.
3. On place la cuve contenant la solution a titrer dans le spectrophotomeétre et on mesure son
absorbance.
4.0n calcule la concentration a I’aide de I’équation de la courbe d’¢étalonnage.
2. Courbes d’étalonnage des colorants
A partir d’une solution mére, on prépare des solutions filles de différentes concentrations. La
solution du colorant (Rouge Neutre) est analysée dans le domaine du visible par
spectrophotométrie a une longueur d’onde de 544nm. Les résultats de I'absorbance en fonction

de la concentration sont représentés graphiquement sur la figure suivante :

0.7
Y=0.0544x .
0.6
R2=0.9983 o
0.5
n"..
17 Or— .
= -
0.3
05 .
0.1 ¢
0 -
0 2 4 C (ppm) 8 10 12 14

Figure 111.16. Courbe d’étalonnage rouge neutre (A max= 544nm)

&
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On constate que la courbe d'étalonnage donnant I'absorbance (A) en fonction de la concentration
du colorant est linéaire. Pour le rouge neutre (A=0,0544*C) avec un coefficient de régression
supérieur R?=0.99, Ceci peut étre considéré comme un bon ajustement. L’équation est utilisée

pour calculer les concentrations des solutions inconnues du perméat.

111.1.3. Taux de rétention des colorants
Le traitement de la solution colorée du rouge neutre a différentes concentrations est réalisé sur des

membranes en céramiques sous une pression 3,5 bar.

3- Rouge Neutre
Le traitement d’une solution colorée neutre rouge neutre en fonction du temps a donné les résultats

représentes par la figure 1V.11.
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La figure 111.11. Variation de la rétention de rouge neutre en fonction du temps.
Le taux de rétention de rouge neutre est d’environ 98% pour les différentes concentrations 10°M, 10°

4M et 10°M du colorant. L’effet de charge n’a pas un effet important sur la rétention.

111.1.4. Etudes pH du rouge neutre
3-pH des colorants (Rouge neutre)

La variation du pH des perméats en fonction du temps est représentée par la figure 111.5
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Figure 111.5.Variation de pH du rouge neutre en fonction du temps
On observe une augmente de pH dés le début de filtration pour concentration 10° M jusqu’a
atteindre une valeur d’environ 5,8 puis il se stabilise. Par contre, le pH pour les deux concentrations

104 M et 10° M, il est stable durant tout la période de traitement.

111.1.5.Etude de la conductivité

3- Conductivité du colorant (Rouge Neutre)

L’évolution de la conductivité des colorants est donnée par la figure IV.8suivante :
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Figure 111.8. Variation de Conductivité du rouge neutre en fonction du temps
Il est possible de remarquer que, la conductivité de la solution du rouge neutre de concentration 103

M diminue durant les premiéres 10 min puis il demeure stable jusqu’a la fin de I’expérience. Tandis
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que, on note une nette augmentation de la conductivité de la solution colorée de concentration 10
M et 10 M. elle est d’environ 25 ps/cm pour une concentration de 10° M et 36 ps/cm pour une
concentration de 10 M.

111.2. Tests de filtration (modification membrane)

111.2.1 Flux en fonction de la pression
Apres la modification membrane, 1’évolution de flux de I’eau de robinet en fonction de la pression a

travers la membrane est représentée par la figure 111.12.
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Figure 111.12. Evolution du flux de 1’eau de robinet en fonction de la variation de pression

On observe que le flux du perméat de 1’eau de robinet augmente d’une fagon croissante avec
I’augmentation de la pression. On remarque que, le flux de la membrane engobée est moins
important que la membrane modifiée. Ceci est d0 au rétrécissement de la taille des pores.

111.2.2. Flux en fonction du temps

L'évolution de flux de I'eau de robinet en fonction du temps est donnée par la figure 111.13.

¥
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Figure 111.13. Evolution du flux en fonction du temps.
On constate que le flux de I'eau de robinet diminue en fonction du temps apres 5min de filtration
puis il se stabilise jusqu'a la fin de I'expérience.

111.2.4. Taux de rétention des colorants

3-Rouge Neutre
La figure 111.19 donne la variation de la rétention du rouge neutre en fonction du temps.

TR(%)

e — @ c=10-3M
99.2 T et @ C=10-4M
99.1 c=10-5M

Temps (min)

La figure 111.19.Variation de taux de rétention de rouge neutre en fonction du temps.

Le taux de rétention du rouge neutre est remarquable. Il est presque 100% pour toutes les
concentrations (10-3 M et 10-4 M et 10- 5 M) du rouge neutre durant le traitement. La modification a

donné une couche filtrante microporeuse d’une porosité extrémement important.
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111.2.5.pH du colorant

3- pH du Rouge Neutre

La variation du pH des perméats du rouge neutre en fonction du temps est représentée par la figure
111.22
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Figure 111.22. Variation de pH des colorants en fonction du temps

La méme allure des courbes est observée pour le pH des différentes concentrations du rouge neutre.
Une augmentation du pH pour tous les concentrations du rouge neutre durant les premieres 5

minutes puis une stabilisation de pH jusqu’a fin expérience.

111.2.6. Etude de la conductivité des colorants
3- Conductivité du Rouge Neutre

L’évolution de la conductivité du colorant est donnée par la figure 111.25 suivante :
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Figure 111.25. Variation de la conductivité du colorant en fonction du temps
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La variation de la conductivité est similaire pour toutes les concentrations du colorant. En effet la
variation des concentrations initiales n’influe pas trop sur le comportement général de la

conductivité.

111.2.7. Etudes des rejets liquides

La pollution d'une eau peut étre associée a la présence d'objets flottants, de matieres grossiéres et de
particules en suspension. En fonction de la taille de ces particules, on distingue généralement : les
matieres grossieres, et les matieres en suspension qui sont des matiéres insolubles, fines. Cette
pollution particulaire est a lI'origine de nombreux probléemes comme ceux liés au dépdt de matiéres,
a leur capacité d'adsorption physico-chimique ou aux phénomeénes de détérioration du matériel
(bouchage, abrasion) .Aprés traitement physico-chimique ou biologique, I’effluent caractérisé par
une forte demande chimique en oxygene (DCO) ne peut dans la plupart des cas étre rejeté en milieu
naturel. 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 a 120 mg/L. Dans notre travail, on a effectué un traitement de
quelques effluents des rejets liquides industriels par la membrane en mesurant la DCO, le flux, la
conductivité et le pH. Les rejets traités sont : labo d’université, usine de coca, usine de grésil, lait

Tableau I11.1. Caractéristique des rejets filtrés

Rejets pH | Conductivité (us/cm) | DCO (mg/l)
Rejet de labo | 7,37 7250 5760
Rejet de coca | 5,93 910 2880
Rejet de grésil | 6,48 1909 6720
Rejet de lait | 7,09 1337 8520

111.2.7.1. Etude du flux des rejets

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

<
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Figure 111.26. Variation du flux des rejets industriels en fonction du temps

On observe une diminution du flux de perméat avec le temps. Cette diminution est due a la formation

de la couche polarisante et au colmatage des pores.
111.2.7.2. Etude du pH des rejets

Variation du pH des rejets industriels en fonction du temps de filtration est donnée par la figure 1V.26
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Figure 111.26. Evolution du pH des rejets industriels en fonction du temps

On observe que généralement, le pH est stable durant le temps de traitement pour les rejets labo, rejet
grésil et le rejet du lait. Cette augmentation du pH confirme des interactions entre les électrolytes et les

interfaces membranaires. Par contre, le pH du rejet du coca diminue apres une heure de traitement.
111.2.7.3. Etude du Conductivité des rejets

La figure 111.27 donne la variation de la Conductivité des rejets en fonction du temps
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Figure 111.27. Evolution de la Conductivité des rejets en fonction du temps

On remarque que la conductivité des solutions du rejet grésil, le rejet du lait et le rejet du coca est

stable jusqu’ la fin de I’expérience. Tandis que, celle du rejet du laboratoire est aux alentours de

7200ps/cm.

111.2.7.4. Réduction de la DCO

Les traitements des rejets est réalisée sur un pilote de filtration a une pression 3,5 bar, en utilisant les

membranes tubulaire. Les résultants sont présentés dans le Tableau 111.6.

Tableau 111.2. Evolution du DCO des rejets industriels en fonction du temps

DCO (ppm)
Temps | Rejet de labo | Rejet de coca | Rejet de grésil | Rejet de lait
20 1680 1200 2880 3600
40 1440 1440 3120 3360
60 1200 1200 3600 3960
80 1200 960 3840 3840

La figure 111.28 montre la variation de la DCO en fonction du temps de traitement.
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Figure 111.28. Evolution du DCO des rejets industriels en fonction du temps

On observe que la DCO diminue en fonction du temps durant la période de traitement des quatre rejets.

On note malgré le traitement les valeurs de la demande chimique en oxygeéne restent au-dessus des

valeurs admissible (120mg/L).
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CONCLUSION

Les effluents industriels sont de nature trés variable et la Iégislation est trés sévére en termes
de rejet dans le milieu naturel. Certains procédés industriels produisent des eaux dont les
caractéristiques permettent des traitements connus tel que le traitement boues activées. Mais
parfois les traitements conventionnels ne suffisent pas, il faut alors coupler plusieurs procédés
de traitement. Les colts d’exploitation de ces unités de traitement est loin d’étre négligeable
d’autant plus qu’il faut souvent traiter les sous-produits. C’est le prix a payer non seulement
pour réhabiliter les processus industriels en matiére environnemental mais aussi tout
simplement pour contribuer a la préservation de I’environnement la mise au point d’une
membrane céramique afin de les valoriser et voir leur comportements envers les solutions
colorées anioniques ou et les rejets industriels réels.

Le suivi des analyses effectuées tel que le pH, la conductivité, la concentration et la demande
chimique en oxygéne ont donneé des résultats encourageants.

Les résultats obtenus sont :

1. Le flux de perméat diminue en fonction du temps, avec une stabilité du flux vers la fin
de I’expérience.

2. Le pH augmente avec le temps pour tous les perméats récupérés jusqu’a atteindre un
optimum puis une stabilisation. Cette augmentation du pH confirme les interactions
entre les solutions ioniques et I’interface des membranes utilisées.

3. Le taux de rétention des colorants a atteint 98%, durant le temps de traitement.

4. L’¢étude des performances d’une membrane céramique pour la diminution de la DCO,
montre l'efficacité de la membrane au traitement des effluents liquides. On constate
que la réduction de la DCO est supérieure a 70% pour tous les rejets.

On note que la charge organique initiale influe sur le flux et le taux de rétention. Le colmatage
membranaire est une limitation majeure des procédés membranaires, la diminution des

performances du procédé est directement liée aux propriétés de structure du dép6t colmatant.
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