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Introduction

Introduction

L’évolution que connait I'environnement urbain et industriel pose, dans de
nombreux pays, le probleme de I'eau. Par ailleurs il est certain que nos besoins en
eau ne cesseront de croitre alors que les réserves en eau de bonne qualité
diminuent.

Heureusement, ces derniéres décennies témoignent d'un grand
développement des nouvelles technologies de traitement des eaux. En particulier
plusieurs types de procédés ont démontré étre d'une grande valeur. Parmi les
exemples, nous trouvons : l'osmose inverse, électrodialyse, nanofiltration,
distillation.

Les procédés membranaires font partie de ces nouvelles technologies qui
peuvent jouer un rble environnemental important. Ces procédés permettent la
production d’eau destinée soit a la consommation humaine (dessalement de I'eau)
soit aux industries (réutilisation de I'eau) qui consomment de I'eau de pureté
contr6lée dans leur chaine de production (industries agroalimentaires, industrie
pharmaceutique,...etc.) ainsi pour d’autres usages notamment le nettoyage des
installations.

L'osmose inverse est un procédé qui permet l'obtention d’eau pure
dépourvue de toute espéce chimique ou bactériologique.

L'objectif de ce travail est d’analyser les différents paramétres qui
interviennent dans le traitement et le suivi de la qualité d’eau osmosée, en passant
par le procédé de traitement lui-méme : 'osmose inverse.

Ce travail est composé de quatre chapitres :

Le premier, aborde des généralités sur les eaux.

- Le second chapitre est entierement consacré a |'étude bibliographique
concernant les procédés membranaires et surtout 'osmose inverse.

- Le troisieme chapitre est consacré aux materiels et méthodes mis en ceuvre

pour la réalisation de cette étude sur 'osmose inverse.

- Le dernier chapitre donnera les résultats et leurs discussions.
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Chapitre | : Généralités sur les eaux

1. Définition de 'eau

C'est une Substance naturelle, souvent liquide et inodore, incolore, et sans
saveur a I'état pur, de formule chimique H,O, et peut se trouver dans les trois états
de la matiere ( solide, liquide, ou gazeux ) ,I'eau est I'un des agents ionisants les

plus connus, on I'appelle fréguemment le solvant universel [1].

2. Composition de I'eau

La composition chimique de I'eau varie énormément d’une région a l'autre et pour
une méme région d’'une saison a l'autre. Ces variations chimiques dépondent de
plusieurs parametres comme la solubilité des sels constituant I'écorce terrestre

(CaCO3, CaS04, MgCO3, NaCl), ainsi la composition physique des roches.

2.1. Espéces inorganiques

2.1.1. Constituants majeurs

Ce sont essentiellement des composés ioniques, anions et cations, qui
proviennent de la dissolution des roches dans I'eau qui circule a leur contacte.

Le tableau suivant résume les principaux éléments majeurs rencontré dans I'eau.

Tableau | : Les principaux éléments majeurs rencontrés dans I'eau [2].

Carbonates ) (" Sodium
Bicarbonates Calcium

Sels minéraux Silicates de < Magnésium
Sulfates Fer
Chlorures \_Potassium
Nitrates )

2.1.2. Les éléments traces métalliques
Les « éléments traces métalliques » (ETM) sont définis comme les éléments

métalliques présents avec une concentration d’environ une partie par billion
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(10 mg.kg™) en masse, ou moins. Les principaux éléments traces métalliques
présentent dans I'eau sont :

Titane (Ti), Zinc (Zn), Nickel (Ni), Aluminium, (Al), Chrome (Cr), Cadmium (Cd),
Cuivre (Cu), Fer (Fe), Manganése (Mn), Plombe (Pb), Mercure (Hg) [3].

2.1.3. Les élément nutritifs

Ces éléments sont composeés principalement par le nitrate (NO3) et 'ammoniac
(NH., *), le phosphore sous forme phosphate (PO.%) et le silicium tel que la silice
(SiOy) [3].

Le nitrate constitue une petite fraction de l'azote total. Il est dérivé de la
décomposition des matieres organiques sur terre ainsi La pluie fournit également
une petite quantité de nitrate produit par la combinaison d’azote et d’oxygene
atmosphériques dans la décharge des éclairs, et partiellement aussi la retombée
de la pollution industrielle.

L’ammoniac (NH3) est formé pendant la décomposition bactérienne des matieres
organiques est présent dans l'eau principalement sous la forme d’ions
ammonium, NH,4". Il est ultimement oxydé en nitrate, mais il peut étre utilisé par
les bactéries comme seule source d’azote.

Le silicium est une forme amorphe et il est hydraté, sa formule simplifie est SiO,
pour les deux formes solide et dissoute. La concentration du silicate (SiOs%,
Si04*, etc.) dépend de la température de I'eau, elle est plus faible en été qu’en
hiver. Par contre, aucun effet de la température n'a été observé sur la quantité de
nitrate et de phosphate [4].

Le phosphate est essentiellement présent dans l'eau sous forme d’ions
phosphate (PO,*). Le phosphate est utilisé pour former les tissus souples des

organismes.

2.2. Matieres organiques

2.2.1. Matieres organiques dissoutes

La plupart du carbone organique dans l'eau est sous la forme de matiere
organique dissoute et principalement de molécules a faible poids moléculaire et
d’origines diverses. La concentration des matiéres organiques dissoutes et
particulaires dépend de type d’eau et sa profondeur : 'eau de mer surfacique a

une concentration plus élevée que l'eau en profondeur. On peut trouver dix

3
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milliers de molécules différentes dans I'eau comme les produits de dégradation de
déchets végétaux, produits de synthése organique soluble, et matieres azotées.
Le carbone organique dissous est un facteur important dans le cycle du carbone
et la chaine alimentaire. Il influence la pénétration de la lumiére, 'échange de gaz

a la surface [5].

2.2.2. Matieres organiques particulaires

C’est la matiere en suspension et en émulsion, elles peuvent étre classifiées selon
leur taille. Dans I'eau surfacique, la plupart d’entre elles sont d’origine biologique.
Les plus petites particules (moins de 1 ym jusqu'a quelques dizaines de um) se
composent de bactéries et d’autres détritus organiques fins, et des particules
inorganiques particulierement des minéraux d’argile et des composés hydratés
insolubles tels que Fe(OH);. La gamme de taille allant de quelques dizaines a
qguelques centaines de ym comporte des grands détritus et des agglomérats
fécaux, produits de I'agrégation biologique (sable, boues, pétrole, huiles,....).
L’eau contient également les gaz dessous ayant une grande importance dans les

phénomenes biologiques ainsi que chimique (corrosion) [6].

3. Les parameétres d’évaluation de la qualité d’eau

3.1. Les parameétres organoleptiques

Ces paramétres sont généralement effectués sur le site de prélevement, ils sont
perceptibles immédiatement, ils concernent I'odeur et la couleur de I'eau [7].

* La couleur

La coloration d’'une eau est due aux substances dissoutes et/ou aux substances
en suspension, ces substances sont le plus souvent d'origine naturelle « végétal
et minéral », Elle varie pour les eaux naturelles de jaune pale au brun rougeétre
selon la nature et la concentration de la matiére colorantes [7].

* 'odeur

L’'odeur est 'ensemble des sensations percues par lI'organe olfactif en flairant
certaines substances volatiles, En effet, leur préséance dans I'eau est un signe de
pollution ou de la présence de matieres organiques en décomposition comme les
alcools, le dioxyde de soufre, le chlore [7].

* le gout et la saveur

C’est I'ensemble des sensations gustatives, olfactives et de sensibilité chimique

4
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Commune percues lorsque l'aliment ou la boisson est dans la bouche ; on
distingue des saveurs : acide ; amére ; sucrée ; salée, quant au gout on rencontre

des gouts : métallique, chloré, de terre,.... etc [7].

3.2. Les parametres physico-chimiques
La qualité d'une eau souterraine est caractérisée par un certain nombre de

parametres physiques et chimiques ;

3.2.1. Le Potentiel d’'Hydrogéne (pH)
Par définition, le pH est égal au cologarithme de l'activité des protons.

PH = - log (H30")
Le pH de l'eau conditionne les équilibres physico-chimiques, en particulier
I'équilibre calco-carbonique et donc l'action de I'eau sur les carbonates (attaque
ou dépbt). Le pH de l'eau est acide s'il est inférieur a 8.3 (eaux des aquiferes
sableux ou granitique), il est alcalin pour des valeurs supérieurs a 8.3 (calcaires).
Dans les eaux naturelles, le pH est principalement déterminé par la concentration

en dioxyde de carbone dissous (CO,, H,0) [8].

3.2.2. La température

La température influe directement sur les réactions chimiques, et particulierement
la dissolution des gaz et des sels dans I'eau, cette solubilité diminue quand la
température augmente. Elle est étroitement liée au pH et a la conductivité

électrique [9].

3.2.3. La conductivité

La conductivité est une grandeur qui permet d'évaluer rapidement la concentration
en ions d'une solution, en effet toute espece solvatée chargée est susceptible de
transporter du courant électrique au sein d'une solution, elle est exprimée
généralement en Microsiemens par centimetre (uS/cm) a 20 T [10].

/0'“ / constante de la cellule de mesure (cm™)

X =_;' = _;L * % = 'YKC
/ Nﬁ :L\ Conductance (uS)
ductivi cm’l
conductivité (uS.cm™) Moo Mo
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La conductivité d’une eau naturelle est comprise entre 50 et 1500 uS/cm.

3.2.4. La salinité totale

La salinité totale est la somme de toutes les concentrations des substances
minérales dissoutes dans I'eau. Il existe de nombreuses sources de minéralisation
(sédiments de roches, argiles, sables,...). La notion de salinité est importante
particulierement pour les eaux de mer et certaines eaux industrielles, en effet elle

permet de procéder a un choix optimal du traitement d’ionisation [11].

3.2.5. La dureté
La dureté d'une eau correspond a la somme des concentrations en cations
métalliques, excepté celles des métaux alcalins et du proton. Elle est souvent due
aux ions calcium et magnésium. La présence de ces deux cations dans I'eau tend
souvent a réduire la toxicité des métaux. On distingue ;

> la dureté totale ou titre hydrotimétrique « TH » qui est la somme des

concentrations calcique et magnésienne ;
» la dureté calcique qui correspond a la teneur globale en sels de calcium ;
» la dureté magnésienne qui correspond a la teneur globale en sels de

magneésium [12].

3.2.6. L'alcalinité
L’alcalinité d’une eau est essentiellement due a la présence de bases et de sels
d’acides faibles. Dans les eaux naturelles, l'alcalinité résulte le plus généralement
a la présence d’hydrogénocarbonates, carbonates et hydroxydes.

» le titre alcalimétrique T.A. d'une eau correspond a la somme des

concentrations des ions carbonates (CO5?) et des ions hydroxydes (OH").
= T.A.=[OH7] + [CO35*] (premier point équivalent)
» le titre alcalimétrique complet T.A.C rend compte de la concentration d'une

eau en ions carbonate COs* et en ions hydrogénocarbonate HCO5? [12].

T.A.C. = [OH7] + [CO4?] + [HCO?*] (deuxiéme point équivalent).

Le T.A. et le T.A.C. s'exprimaient en milliéquivalent par litre ou mol/ I.
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3.2.7. La teneur en Chlorures

Les chlorures sont toujours présentent dans I'eau, mais en proportion variable.
Leur concentration est de l'ordre de quelques mg.I* dans les eaux naturelles de
surface alors gu'elle est de I'ordre de 20 g.I" (CI') dans les eaux marines.

Ainsi les eaux provenant des régions sedimentaires sont tres riches en chlorures
par rapport aux régions granitiques. Par ailleurs, le taux de chlorure augment avec
le degré de minéralisation d’'une eau [7].

La concentration maximale des chlorures dans I'eau potable ne doit pas dépasser
250 mg/l [14].

3.2.8. La teneur en Manganese

Le manganése est présent dans la plus part des sols et sédiments, il existe aussi
dans les roches métamorphiques. Le minerai le plus abondant est la pyrolusite
MnO.,, utilisé dans les process industriels des filtres a sables.

Dans une eau sans oxygene, il est rapidement dessous sous forme de sels
manganeux (Mn*?) et peut se trouver dans les eaux de puits profonds & une
concentration aussi €élevée que 2 a 3 mg/l.

La concentration limite en manganése pour une eau potable est 0,005mg/I [13].

3.2.9. La teneur en Silice

La silice peut exister dans les eaux sous deux états différents : soluble et colloidal.
La silice soluble dans les eaux naturelles est majoritairement sous forme de
hydroxyde de silicium Si(OH),, elle tend a se polymériser et a donner des
colloides. Les silicates sont peu solubles dans I'eau et se présentent a des pH

élevés, supérieurs a 10. Leur teneur dans I'eau varie de 1 a 50 mg/I [7].

3.2.10. La teneur en Fer

Le fer peut se rencontrer dans I'eau sous différentes formes. Pour un pH variant
entre 4,5 et 9, le fer soluble présent est généralement a I'état ferreux (eaux
souterraines). En absence de complexe, le fer ferrique n’est soluble d’'une fagcon
significative qu’a des pH inférieurs a 3. Pratiquement, les eaux superficielles n’en
contiennent que trés peu, rarement plus de 1 mg/l. En effet, sous I'action de I'air,
ou par addition d'un oxydant, le fer est oxydé a l'état ferrique et peut étre

hydrolysé pour donner un hydroxyde de fer insoluble. Ainsi il se trouve a I'état

7
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colloidal, plus au moins combiné a la matiére organique, sous forme de complexe

organique ou minéral ou sous forme de particules en suspension [9].

3.2.11. La teneur en Chlore
La chloration par le chlore est le procédé de désinfection le plus rependu pour le
traitement de I'eau car il sert a la destruction des microorganismes et réagit avec
des molécules organiques afin de les dégrader.
Le chlore (Cl,) et les produits chlorés (hypochlorite de sodium ou eau de javel,
hypochlorite de calcium) se dissocient immédiatement dans I'eau, en ;
* acide hypochloreux HOCI ;
* ion hypochlorite CIO".
C’est essentiellement I'acide hypochloreux qui est le composé le plus actif dans
les mécanismes de désinfection, la dissolution dans l'eau du chlore gazeux
conduit a sa dismutation en acide hypochloreux (HOCI), ion chlorure (CI') et proton
(H+), selon I'équilibre :

Cl+ HLO ——=> HOCI+H"+CI

Ainsi, la dissolution de I'hypochlorite de sodium dans I'eau est comme suit :
NaOCl + H,O0 ———— HOCI + Na" + OH

L’acide hypochloreux est un acide faible qui se dissocie dans I'eau suivant
I'équilibre :
HCIO «<——= CIO +H"

La proportion des deux composés (HCIO et CIO") dépend essentiellement de la
valeur du pH de I'eau, pour des pH inférieur & 4, la forme gazeuse est la seule
présente, alors qu'a pH compris entre 4 et 6, le chlore est presque entierement
sous forme d’acide hypochloreux. Pour des pH compris entre 6 et 9, le
pourcentage d’'acide hypochloreux diminue rapidement au profit de [lion
hypochlorite, qui demeure la seule entité présente au-dela de pH 10 [15].

3.2.12. La teneur en matieres en suspension (MES)
Les matieres en suspension comprennent toutes les matiéres minérales ou

organiques qui ne se solubilisent pas dans I'eau. Elles incluent les argiles, les
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sables, les matiéres organiqgues et minérales de faible dimension, micro-
organismes de l'eau.

La quantité de matiéres en suspension varie notamment selon les saisons et le
régime d’écoulement des eaux. Ces matieres affectent la transparence de l'eau et
diminuent la pénétration de la lumiere [15].

Les matieres en suspensions sont exprimées en mg/l.

3.3. Les parametres microbiologiques

Les eaux industrielles qu’elles soient utilisées pour la préparation ou I'entretien
(lavage) doivent répondent a des criteres bactériologiques précis, car elles
peuvent veéhiculer des germes dangereux pour la santé en provoquant des
maladies fatals comme la typhoide et le choléra considérées comme des maladies
a transmission hydrique. Et généralement les microorganismes les plus
recherchés sont :

* La flore totale

* Les coliformes

* Les Clostridiums sulfito-réducteurs

* les Streptocoques D
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Chapitre Il : Procédé de traitement de I'eau par Os  mose Inverse

1. Généralités sur les procédés membranaires

1.1. Principe de filtration par membrane
La membrane est définie comme une couche mince semi-perméable qui joue le
réle d’une barriére sélective, sous I'effet d’'une force motrice, elle permet I'arrét ou

le passage de substances dissoutes.

NMatbrane
Permdat i Alimentation O Particules retenues
@ e @ L |»
" @ - T O ® *
- @ @
- @ «—s O O - @ Particules transférées
@ ™ - . *
-
- @ @
T ® °

f

Gradent deforce notrice

Figure 1 : Schéma du mécanisme de filtration sur membrane [16].

Le résultat d’une opération de filtration membranaire est la séparation du fluide a
traiter en deux parties de concentrations différentes :
» Le retentat qui contient les molécules ou particules retenues par la membrane ;

» Le perméat qui contient les molécules qui traversent la membrane.

Les procedés de séparation membranaire regroupent un grand nombre
de techniques permettant de réaliser des séparations en phase liquide ou gazeuse
sous l'action de diverses forces de transfert. Celle-ci peut étre un gradient de
potentiel électrique (électrodialyse), un gradient de concentration (pervaporation,

dialyse) ou un gradient de pression qui est I'objet de ce travail (16).

1.2. Les techniques membranaires a gradient de pres  sion :
Elles reposent sur une différence de pression totale de part et d’autre de la

membrane, appelée pression transmembranaire.
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Ces procédés membranaires barométriques, peuvent étre classifiés en fonction de
la membrane utilisée et du seuil de coupure en microfiltration, ultrafiltration,

nanofiltration, et osmose inverse comme présenté sur la figure 2 [17].

lons hacromolécule Petite molécule  Particule fine
- - - '

hdicrofiltr ation

Iitrafiltration

Mlanofiltration

Clsmose Ihverse

| |
10 107 107 107 100 101 102
Taillle de particule ou malécule, prm

Figure 2 . Classification des procédés barométriques membranaires selon la taille

de Séparation [17].

La microfiltration, l'ultrafiltration et nanofiltration mettent en jeu des membranes
possédant une structure poreuses tandis que les membranes d’'osmose inverse
sont des matériaux denses.

La microfiltration

Elle est définie comme un procédé de séparation solide / liquide. Le mécanisme
est basé exclusivement sur l'effet tamis (taille) et rend possible la rétention de
particules en suspension ou de bactéries dont la taille se situe entre 0.1 et 10 pm.
Les pressions appliquées sont de quelques dixiemes de bar pour éviter un
colmatage important [18].

L'ultrafiltration

Utilisée pour séparer des macromolécules et d’especes colloidales. Le solvant
ainsi que les solutés de faible masse molaire traversent la membrane selon un
mécanisme convectif sous I'effet de la pression, tandis que les especes de taille
supérieures (colloides, protéines, polymeéres) sont retenues.

Les pressions (jusqu’a 5 bar) sont supérieures a celles rencontrées en

microfiltration et le seuil de coupure se situe entre 10° et 10° Dalton [18].

11
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La nanofiltration

Pour traiter des espéces de taille inferieur & 2 nm (sucre, colorant, sels,...... ) elle
se situe a la transition entre 'osmose inverse et l'ultrafiltration tant au niveau du
seuil de coupure (200 a 1000 Dalton) quau niveau de la pression
transmembranaire (5 a 25 bar). Les membranes de nanofiltration possédent
également une sélectivité spécifique vis a vis des espéeces ioniques, une rétention
plus faible des Co-ions monovalents que des co-ions divalents et une forte
rétention globale pour les sels minéraux a faible concentration [19].

L’'osmose inverse

Ce procédé permet de filtrer des solutions contenant des espéces de tres faible
masse molaire et ne laisse passer que le solvant et qui arréte tous les sels. Il
utilise des membranes denses. La séparation solvant — soluté se fait par un
mécanisme de solubilisation-diffusion, 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

appliguées varient de 20 a 80 bars [20].

1.3. Nature chimique des membranes
Les membranes utilisées dans les procédés de filtration peuvent étre classés

selon leurs natures chimiques en différents types :

- Les membranes organiques : sont fabriguées a base de polymeéres telles que
le polyamide, le polysulphone, le polyethersulphone. lls sont les plus utilisées
malgré leurs résistances thermiques et chimiques relativement limitées car elles
sont nettement moins cheres que les membranes minérales [21].

- Les membranes inorganiques (minérales ): sont constituées d’'un support
macroporeux a base d'alumine ou de carbone sur lequel sont déposées un
nombre variable de couches d’oxydes minéraux (bioxyde titanique : TiO,...). Le
réle de ces couches filtrantes de faible épaisseur est d’assurer la séparation des
solutés grace a un rayon de pore adapté, alors que le support assure la résistance
mécanique. Ces membranes peuvent travailler dans des conditions plus séveres
que les membranes organiques grace a leur résistance mécanique, chimique et
thermique (jusqu’a P=40 bar, T=120C et pH=1-14) [21].

12
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- Les membranes composites : Elles sont créées a partir des deux types
précédents. Il s’agit de membranes minérales sur lesquelles on dépose des
polymeéres ou sur lesquelles on greffe d’autres composeés tels que des silanes.
Elles possedent donc des propriétés qui sont un compromis entre les membranes
organiques et inorganiques [21].

- Les membranes échangeuses d'ions (MEI) ou membranes perméables aux
ions (MPI) utilisées en électrodialyse : ce sont des membranes organiques denses
échangeuses d’ions et composées de matériaux analogues a ceux des résines
échangeuses d’ions : polymeres organiques, conducteurs ioniques (membranes

cationiques — membranes anioniques) [21].

1.4. Structure des membranes
1.4.1. Les membranes symétriques et asymeétriques

- les_ membranes symétriques (isotropiques) : leurs structure est homogene sur

toute I'épaisseur de la membrane.

- les membranes asymétriques (anistropiques) : ont une structure hétérogene, qui

varie principalement d’'une couche a l'autre. Ces couches sont soit constituées
d'un méme matériau avec des porosités graduellement variantes suivant
I'épaisseur; ou de différents matériaux. Et généralement une membrane
asymétriqgue renferme une couche support macroporeuse résistante et une
couche active (propriété de rétention), entre elles s’'insérent une ou plusieurs

couches intermédiaires [22].

1.4.2. Les membranes poreuses et denses

- la_structure poreuse : résulte par les interstices entre les constituants solides

d’'une membrane, elle est présentée par les espaces entre les chaines de
polymére pour les membranes organiques, et par les espaces intergranulaires
pour les membranes inorganiques.
Selon la taille des pores on distingue trois catégories :

» Micropores : de diametres inferieurs a 2 nm.

» Meésopores : de diametres compris entre 2 et 50 nm.

» Macropores : de diamétres supérieurs a 50 nm.

13
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La porosité d'une membrane définie comme le rapport entre le volume des
espaces vides sur le volume totale de la matrice.

- la structure dense : dont la taille des interstices formés entre les constituants de

la matrice membranaires est voisine de celle d’'un ion solvaté [21].

1.5. Mise en ouvre des membranes
Il existe deux types de mise en ceuvre des membranes : I'écoulement frontal et

I’écoulement tangentiel.

1.5.1. Ecoulement frontal
Ce mode de filtration consiste & amener la solution a filtrer perpendiculairement a
la membrane (Figure 3). Les molécules retenues se concentrent au niveau de la

surface membranaire ce qui provoque une diminution du flux [18].

alimentation

-» L
o o Ci - ®
- & - O ® rétentat
® ® L] ® . @
® @ ® @&
mein brane

L]
® perméat
Figure 3 : schéma d’un écoulement frontal [18].
1.5.2. Ecoulement tangentiel
Dans ce cas, la solution a filtrer circule parallelement a la membrane (Figure 4). Le
fonctionnement du systeme de filtration s’effectue en continu : 'accumulation des

especes retenues a la surface de la membrane est moins importante qu’en

filtration frontale [18].
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Figure 4 : Schéma d’'un écoulement tangentiel [18].

1.6. Configuration des modules :
Pour étre mise en ouvre, les membranes doivent étre montés dans des supports

appelés modules qui peuvent étre de différents géométries :

1- Module plan ou filtre-presse

Cette configuration dérivée des filtres-presses est constituée d’'un empilement de
membranes sous forme de feuilles. Les membranes sont disposées parallelement
les unes aux autres et sont séparées par des grilles ou support.

2- Modules spirales

C’est un module particulier de membranes planes qui sont enroulées autour d’'un
axe creux collecteur de perméat. L'ensemble est introduit dans une enveloppe
cylindrigue dont les sections donnent acces a I'entrée de l'alimentation et a la
sortie du retentat.

3- Modules tubulaires

lls sont constitués d’'une ou plusieurs membranes inorganiques ou organiques de
forme tubulaire, ayant des diametres internes entre 4 et 25 mm. Plusieurs tubes
individuels peuvent étre placés dans un module. Le module multicanaux
(monolithes) fait d'assemblage de tubes paralleles dans une méme matrice
représente la forme optimisée actuelle.

4- Modules fibres creuses

lIs contiennent plusieurs milliers de fibres dont le diamétre est de I'ordre de 1 mm.
Les faisceaux obtenus sont encollés aux extrémités de facon a assurer

I'étanchéité entre le compartiment (perméat) et I'alimentation.
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L’alimentation peut se faire a l'intérieur (interne externe) ou a I'extérieur (externe-

interne) des fibres creuses, selon que la peau active est a lintérieur ou a

I'extérieur de la fibre creuse [23].

1.7. Les mécanismes de transfert de matiere

Lors de la filtration par des membranes d’'osmose inverse et de nanofiltration
plusieurs phénomeénes de transport et de sélectivité interviennent. Les principaux
meécanismes de transfert sont de types physiques, chimiques et électrochimiques :
- Une séparation sur la différence de taille : effet stérique,

- Une séparation sur la difféerence de solubilité et de diffusion des espéces :
mécanisme de solubilisation — diffusion, dont toutes les especes moléculaires
(solutés et solvant) se dissolvent dans la membrane et diffusent a l'intérieur de
celle-ci sous 'action d’'un gradient de concentration et de pression,

- Une séparation sur la différence de charges des espéces a séparer : effet

électrochimique [24].

2. Osmose inverse

2.1. Principe de 'osmose inverse

L’'osmose est le transfert de solvant a travers une membrane sous l'effet d’'un
gradient de concentration. Considérons un systéme de deux compartiments
séparés par une membrane semiperméable sélective et contenant deux solutions
de concentrations différentes (figure 5). Le solvant (généralement I'eau) s’écoule a
travers la membrane du compartiment de la solution moins concentrée vers le
compartiment contenant la solution la plus concentrée, c'est le phénomene
d’osmose. Si on applique progressivement une pression sur le compartiment de la
solution la plus concentrée, le flux d’eau qui traverse la membrane va diminuer,
puis s’annuler quand la pression appliquée atteindra a la pression osmotique. Si
on applique une pression supérieure a la pression osmotique, I'eau va traverser la
membrane dans le sens inverse du flux osmotique, c’est le phénoméne d’'osmose

inverse [24].
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1 Qsmose Inverse
Equilibre
*JF% Pression
; oemoticue
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Diée  Concertrée Diuee  Concertrée

Membrane semi-permeatle

Figure 5 : Principe de 'osmose et de 'osmose inverse [24].

2.2. Pression osmotique
La pression osmotique peut étre calculée par la loi de Van't Hoff qui stipule que la
pression osmotique exercée par un soluté est égale a la pression que ce corps
aurait exercé dans l'état gazeux parfait dans le méme volume (V) et a la méme
température (T). Si le soluté est dissocié en n ions, la pression osmotique sera n
fois supérieure [24].
La pression osmotique d’'une solution est proportionnelle a la concentration en
solutés :

MN=n.CRT
Avec : : Pression osmotique (bar)
: Nombre d’ions dissociés dans le cas d’un électrolyte

Mn

n

C : Concentration molaire (mol.I™")

R : Constante des gaz parfaits (0,082 |.bar.mol*K™)
T

: Température absolue (Kelvin).

3. Procédé d’Osmose Inverse

3.1. Conception générale d’'une installation dlosmo  se inverse
Les principaux constituants d’'une installation d’osmose inverse sont:
* Membranes et modules

* pompe a haute pression
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* Plusieurs cuves de stockage, ainsi que tous les appareils de mesures nécessaire
(conductimetre, débitmétre, manometre, thermomeétre,...)

» pompes doseuses

* le poste de prétraitement

* le poste de nettoyage (C.I.P) [25].

3.2. Description générale de processus de traitemen t de I'eau par Osmose

Inverse

L'unité d’Ol est dotée de 4 lignes d’une capacité de production de 8000 m*
par jour, elle est alimentée en eau de forage sédimentée (eau brute)
préalablement traitée avant son passage a travers des filtres a sable (10 bacs), ce
traitement consiste a injecter en permanence 1,5 a 2 mg/l du hypochlorite de
sodium et ainsi de floculent (TD — WASH 1) a l'aide des pompes doseuse.

L'eau préfiltrée est collectée dans un réservoir de 170 m*, ensuite passe
par un systeme de vannes et parallélement recoit une dose de métabisulfite de
sodium et du séquestrant TD — ASCAL (annexe), puis I'eau préfiltrée traverse les

filtres a cartouches ayant un seuil de coupure de 5 uym.

L’eau filtrée parcoure le 1°' étage de 'osmoseur sous pression de I'ordre de
18 bars exercés par 3 pompes géantes a haute pression.

Le perméat (eau osmosée) est stocké dans un bac de 200 m?, et les rejets
de 1° sont introduits dans le 2°™ étage de I'osmoseur sous une pression de 10
bars.

Le processus général de traitement de l'eau par osmose inverse est

schématisé dans la figure 6.
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Figure 6 : Processus de traitement de I'eau par Osmose Inverse [45].

3.3. Membranes et modules d’'osmose inverse

Les membranes d’'osmose inverse utilisées dans 'unité d’Ol sont de type dense

fabriquées par I'entreprise FILMTEC, elles sont

de plusieurs couches de polyméres (membranes composites)

constituées d’'une superposition

souvent de

polyamide. Les autres matériaux constituant le support n’interviennent pas dans le

procédé.
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La séparation des espéces dissoutes est due principalement aux propriétés
chimiques du polymére de surface.

Les membranes de séparation sont insérés dans un dispositif appelé module afin
d’obtenir un espace d’échange plus important. Un certain nombre de modules

(6 au niveau de Cevital) disposées selon divers arrangements forme une unité ou
une vicelle.

Dans chaque module spiral, les membranes sont enroulées autour d’'un tube
central destiné a collecter le perméat.

La solution a filtrer circule parallelement au tube central dans les espaces
ménagés entre les deux faces actives des membranes par des espaceurs
(écoulement tangentiel).

Les tubes de pression sont raccordés entre eux par des connecteurs, dont le taux
de conversion est fonction du nombre de modules placés en série.

Ce montage en série est subdivisé en deux stades, la saumure rejetée du 1%

2eme

étage est utilisée pour l'alimentation du etage. Ce mode de fonctionnement

aboutit a un facteur de conversion aux environ 73%.

1. Entrée d’eau. 2. Sortie de concentrat.
3. Sortie de perméat. 4. Sens d’écoulement de I'eau brute.
5. Sens d’écoulement du perméat. 6. Matériau de protection.

7. Joint d’étanchéité entre module et enveloppe.
8. Perforations collectant le perméat. 9. Espaceur.
10. Membrane. 11. Collecteur de perméat.

Figure 7 : Structure interne d’'une membrane [26].
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3.4. Procédé de prétraitement dans 'osmose inverse

Le prétraitement de I'eau avant osmose inverse est absolument nécessaire car
les membranes d’osmose inverse sont tres sensibles au colmatage et une bonne
qualité de I'eau en entrée des modules d’osmose inverse est indispensable pour
assurer des performances stables de I'osmose inverse sur le long terme.

Le prétraitement a pour objectif la réduction du colmatage, 'augmentation de la
durée de vie des membranes, I'amélioration de la qualité de I'eau produite et la
maintenance des performances de 'osmose inverse.

Les procédés de prétraitement peuvent étre divisés en deux catégories : les
prétraitements physiques et les prétraitements chimiques. Les prétraitements
physiques incluent les préfiltres mécaniques, les filtres a cartouche, la filtration a
sable et la filtration membranaire. Le prétraitement chimique consiste en I'addition
d’inhibiteurs d’entartrage, de coagulants, de désinfectants et de polyélectrolytes.

A I'heure actuelle, la plupart des usines d’osmose inverse utilisent un procédeé de
prétraitement conventionnel qui généralement consiste en un prétraitement

physique et chimique [24].

3.4.1. Prétraitement conventionnel
Le prétraitement conventionnel est encore tres majoritairement utilisé dans les
usines de dessalement. La filiere de prétraitement conventionnel comporte

généralement les étapes suivantes :

Préfiltration grossiere : le rble principal de la préfiltration est d’éliminer les gros
matériaux qui peuvent endommager les installations et réduire I'efficacité globale

du procédé de traitement.

Chlaration Déchlaration
Coagulation Osmose inverse
Ajustement {Floculation Antitartre  Fitration
du pH cartouche

Filtration & sable

Figure 8 : Prétraitement conventionnel typique [24].
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Chloration : la chloration est nécessaire pour désinfecter et éviter la croissance
biologique qui cause le biocolmatage de la membrane. Le chlore est ajouté sous
la forme d’hypochlorite de sodium (NaOCIl) ou de gaz dichlore (Cl;) qui est
hydrolysé sous la forme d’acide hypochloreux (HOCI).
Cl, + H,0 — HOCI + HCI
NaOCl + H,O — HOCI + NaOH

Dans l'eau, l'acide hypochloreux se dissocie en ions hydrogéne (H") et

hypochlorite (OCI).
HOCI ¥—— H' + OCl

La somme du Cl;, NaOCI, HOCI et OCI" constitue le chlore résiduel libre. Une
concentration en chlore résiduel libre de 0,5 & 1,0 mg.I* doit étre maintenue le
long de la filiere de prétraitement pour empécher le biocolmatage de la

membrane.

Ajustement du pH : l'addition d’acide comme l'acide sulfurique (H.SO,) est

nécessaire pour empécher I'entartrage par CaCOg3’

Coagulation et floculation : les coagulants sont ajoutés pour que les particules
colloidales puissent s’agglomérer. Pour améliorer la procédure de floculation, des
floculants comme les polymeres cationiques ou anioniques sont également
rajoutés. Les coagulants les plus utilisés sont le chlorure ferrique (FeCls), le
sulfate ferrique (Fe2(S04)3), le sulfate d’aluminium (Alx(SO4)3).

Filtration sur sable mono- ou bicouche . la filtration sur sable est nécessaire
pour éliminer les agglomérats produits lors de la coagulation.

Une filtration sur sable bicouche est suffisante pour atteindre un SDI inférieur a 4
et effectivement éliminer des grands détritus et les agglomérats si le systeme est

alimenté par une eau brute de bonne qualité [27].
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Figure 9 : Les différents constituants des filtres a sable [45].

Déchloration et antitartre : la déchloration doit étre effectuée avant I'osmose
inverse car le chlore résiduel peut détériorer les membranes d’'osmose inverse.
Des fournisseurs de membranes donnent une dégradation de la membrane aprés
des temps de contact de 200 a 1000 heures avec une concentration en chlore
résiduel libre de 1 mg.I" pour des membranes composites. La dégradation sera
plus rapide dans le cas de solutions alcalines et de températures élevées.
Normalement, le métabisulfite de sodium (NaS;0s) est utilisé pour la
déchloration, pour son efficacité et son faible prix. Dans 'eau, il produit du bisulfite
de sodium :

Na,S,0s5 + H,O — 2 NaHSO3
Le bisulfite de sodium réduit I'acide hypochloreux :

2 NaHSO3+2H,O0 —— »H»S0O4+ 2 HCI + Nay;SO,4
Le métabisulfite de sodium est nécessaire théoriguement a 1,34 mg pour 1 mg de
chlore résiduel.
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En pratique pour enlever 1 mg de chlore résiduel libre, il faut typiquement 3 mg de
métabisulfite de sodium.

Le séquestrant (TD-ASCAL) est dosée dans I'eau pour dispersé les carbonates de
calcium, les sulfates de calcium, les sulfates de baryum, ...etc. et retarde leur

précipitation.

Filtration a cartouche : la derniere étape du prétraitement conventionnel est la
filtration sur cartouche avec une taille de maille de 5 a 10 um pour protéger les
membranes d’osmose inverse.

Le choix du prétraitement conventionnel doit donc étre adapté selon la qualité de
'eau brute pour assurer la meilleure qualité de I'eau possible en amont des
membranes d’osmose inverse [28].

Les inconvénients du procédé de prétraitement conventionnel sont :

» Variation de qualité de l'eau d’alimentation vers les membranes d'osmose
inverse.

« Difficultés de fournir un SDI constant inférieur a 4

« Difficultés d’enlever des particules plus petites que 10-15 um

* Grande taille de l'installation due a la vitesse de filtration faible

 Addition de coagulant qui influence les performances des membranes d’Ol.

» Consommation de réactifs chimiques

» Consommation considérable d’espace et de main d’ceuvre [29].

3.4.2. Prétraitement par les procédés membranaires

En raison des limitations du prétraitement conventionnel qui viennent d'étre
évoquées, un intérét croissant s’est porté sur [lutilisation de procédés
membranaires basse pression tels que la microfiltration, l'ultrafiltration et la
nanofiltration. Les avantages majeurs des procédés membranaires sont les
suivants :

* Flux de 'osmose inverse significativement élevé

* Plus faible consommation de produit chimique

* Augmentation de la durée de vie des membranes d’osmose inverse

 Capacité de fonctionnement a une qualité de I'eau d’alimentation variée

* Désinfection et nettoyage de I'osmose inverse moins nécessaire [30].
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4. Caractéristiques principales d’une unité d’osmos e inverse
4.1. Taux de conversion
Le taux de conversion (TC) est, par définition, la fraction du débit de liquide qui

traverse la membrane :

Qp
Qo

TC =

4.2. Sélectivité
La sélectivité d'une membrane est définie par le taux de rejet R (ou taux de
rétention) de I'espéce que la membrane est censée retenir:
C,—0C C
0
R=——F=1--1%

Co Co

Ou Cy est la concentration de I'espece a retenir dans la solution et Cp est la

concentration de la méme espece dans le perméat.

4.3. Débit spécifique (Densité du flux volumique)

C’est le débit par unité de surface, il s’exprime le plus souvent en L.h-.m™.

4.4. Taux de production
C’est la capacité d’un osmoseur a produire une quantité d’eau donnée en temps

donnés, il est exprimé en I’h, m*h ou m*jour [34].

5. Limitation de 'osmose inverse

Le colmatage est 'ensemble des mécanismes qui limitent le flux de perméation a
travers une membrane, il résulte de I'accumulation de macromolécules a la
surface ou a l'intérieur des membranes [31].

On distingue 4 catégories de colmatage :

(i) la précipitation des composés inorganiques sur la membrane (I'entartrage), (ii)
la formation du dépb6t par des particules ou des matiéres organiques sur la
membrane, (iii) la formation du biofilm et I'excrétion in situ d’exopolymeres sur la

membrane (le bio-colmatage), et (iv) I'adsorption dans la membrane.
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Figure 10 : Schématisation des différents mécanismes de colmatage d’'une

membrane [32].

5.1 Colmatage par entartrage

L’entartrage sur une membrane est principalement causé par : (i) le dépassement
de la limite de solubilité des composants inorganiques, c'est-a-dire qu'il y a une
sursaturation et (ii) 'augmentation rapide de la vitesse de déposition.

Des sels sursaturés vont précipiter sur la surface de la membrane et construire
une couche fine qui bloque le transfert de matiere a travers la membrane.
L’entartrage a toujours lieu a la surface de la membrane car la concentration des
sels est augmentée pres de la membrane par la polarisation de concentration. Les
dépbts de tartre rencontrés le plus fréquemment dans le dessalement comportent
du carbonate de calcium (CaCOg3), du sulfate de calcium (Ca(SO,).), de
I'hydroxyde de magnésium (Mg(OH),) et des dépbts de silice (SiO,, CaSiOs,
MgSiOs, etc....).

Luo et Wang (2001) ont montré que des complexes colloidaux (Si-Al-Fe)
constituent I'entartrage principal de la membrane d’osmose inverse.

La précipitation du silicium est probablement expliquée par I'effet de la présence
des ions trivalents, & savoir AI** et Fe**[33].

L’entartrage peut étre éliminé par différents traitements chimiques :

(i) Précipitation a la chaux : ce procédé est employé lorsque la dureté carbonatée
est due essentiellement aux ions Ca**. En revanche, I'addition de chaux entraine

la précipitation du CaCO3 avant la membrane suite a la modification du pH.

Ca (HCOs), + Ca (OH) , ——»2CaCOs + 2H,0
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Cette technique présente des inconvénients inhérents a I'emploi de la chaux et a
la quantité de boues produite, mais celles-ci sont facilement déshydratées. Ce
procédé permet également de traiter de maniere efficace les problémes de
turbidité.

(il) Décarbonatation a I'acide : I'addition d’'un acide fort, H,SO4 ou HCI, déplace les
carbonates sous forme de gaz carbonique

Ca (HCOg)z + H,SO,4 — CaS0O,4 + 2H,0 + 2CO,
(iii) Adoucissement sur résines de l'eau : I'adoucissement de I'eau consiste a
remplacer les ions calcium par des ions sodium. Le procédé consiste a faire
circuler I'eau sur des résines cationiques d’acides fort saturées en ion sodium, ou

se produit un échange ionique.

(iv) Inhibiteurs d’entartrage : c’est ce procédé qui est le plus souvent utilisé. Les
produits chimiques nommeés « tartriques » sont injectés a tres faible dose dans
'eau d’alimentation. lls ont la propriété d’éviter ou de minimiser les dépéts qui se
font sur la membrane. Les trois principales familles de produits antitartre utilisées
dans le dessalement de I'eau sont les polyphosphates, les organophosphonates et

les polymeres carboxyliques [34].

5.2 Colmatage par dépot

Le colmatage par dépot peut étre de deux natures différentes qui peuvent
coexister:

(i) Le colmatage colloidal : des colloides peuvent étre agglomérés et adhérer a la
membrane, les plus courants sont des argiles de silicate d’aluminium (0,3-1 ym) et
des colloides de fer. Les microorganismes déposés font aussi partie de ce
colmatage.

(ii) le colmatage par la matiére organique : Les matiéres organiques dans les eaux
sont principalement des substances humiques a des concentrations entre 0,5 & 20
mg.I" pour 'eau saumatre et jusqu’a 100 mg.I* de COT pour I'eau de mer en
surface, la dégradation de la matiere organiqgue produit une matrice de

macromolécules appelée acide humique [35].
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5.3 Le bio-colmatage

Les eaux contiennent des microorganismes tels que des bactéries, des virus, etc.
Ces microorganismes excretent des substances polymériques extracellulaires qui
adhérent a la surface de la membrane et provoquent la formation d’un biofilm. La
premiére étape de la formation du biofilm est probablement I'adsorption des
molécules organiques sur la surface de la membrane, I'étape suivante est
'adhésion des microorganismes sur la surface de la membrane et par la suite la
production de polymere extracellulaire.

Le colmatage biologique et organique ne peut pas étre facilement éliminé car les
microorganismes sont protégés des désinfectants par une couche de gel. Il est
donc nécessaire pour une bonne performance de I'Ol d’éviter I'apparition du

colmatage par un prétraitement efficace [36].

6. Estimation du potentiel de colmatage
Différentes méthodes d’évaluation du potentiel de colmatage d’'une eau ont été

développées. La plus utilisée est le Silt Density Index (SDI) [24].

SDI (Silt Density Index)

Le SDI est considéré comme un paramétre représentatif du potentiel de
colmatage d’'une eau brute d’alimentation dans un procédé d’osmose inverse. Un
essai de SDI consiste en la filtration d'un échantillon d'eau a travers une
membrane de 0,45 pym (microfiltration) de surface filtrante 1,73X10™* m? & une
pression transmembranaire constante de 2,07 bar. Le SDI est déterminé par une
comparaison des temps de filtration, t; et t;, nécessaires pour obtenir un volume

de filtration fixe respectivement au temps 0 et aprés un temps t.

-

SDI £
I _
f (Equation)

*100

Avec :

SDI Silt Densité Index (%min™)

t; temps initial pour filtrer un échantillon de 500 ml (sec)
t temps apres le départ de la mesure (min)

t, temps pour filtrer un échantillon de 500 ml aprés le temps T (sec)
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Le SDI;5 (t = 15 minutes) est défini par TASTM comme le temps nécessaire pour
des essais précis et normalisés. Néanmoins, des temps (t) plus faibles (3,5 et 10
minutes) sont utilisés dans la pratique afin d’éviter un colmatage important et un
flux trop faible [37].

Le SDI peut étre considéré comme un outil pour caractériser une fraction
particulaire de I'eau et permettre de comparer des eaux entre elles plus que de
caractériser le colmatage d’'une membrane d’osmose inverse. En effet, on peut
remarquer qu’il n'utilise pas une membrane d’osmose inverse. De plus, la pression
utilisée pendant ce test est tres inférieure a la pression utilisée pendant I'opération
d’osmose inverse. Le pouvoir de colmatage est donc différent. Enfin, les essais de
SDI sont effectués en mode frontal et pas en tangentiel comme I'osmose inverse,
le flux du perméat est beaucoup plus élevé [38].

Toutefois, malgré toutes les limites posées par ce test, c’est celui qui est encore
utilisé en routine par les traiteurs d’eau. On considere généralement que le SDI;s
de leau dalimentation doit étre inférieur a 4 en osmose inverse. Les
prétraitements sont mis au point pour amener le SDI de I'eau en deca de cette

valeur.

7. Procédure de nettoyage des membranes

La procédure de nettoyage est mise en place afin déliminer les éléments
encrassant de la tuyauterie et les agents responsables du colmatage des
membranes. Cette procédure est empirique et effectuée I'orsqu’ un ou plusieurs
parametres opératifs varient de 10 a 15 % (comme la pression d’exercice, la
différence de pression, la conductivité, le débit de permeéat).

Il existe plusieurs types de lavage des membranes ils sont liés essentiellement au
degré d’entassement de ces dernieres ; ainsi il est lié a la nature des précipitations
et des contaminants [44].
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Chapitre Il : Matériel et méthodes

L’analyse des caractéristiques physico-chimiques présente un réle trés important
dans le contrble de qualité de I'eau, d’'ou la nécessité qu’elle soit réalisée a la fois

au cours et apres le traitement.

1. Echantillonnage

Le prélevement d’un échantillon d’eau est une opération délicate a laquelle le plus
grand soin doit étre apporté ; il conditionne les résultats analytiques et
l'interprétation qui en sera donnée. L’échantillon doit é&tre homogéne, représentatif
et obtenu sans modifier les caractéristiques physico-chimiques et microbiologique
de I'eau (gaz dissous, matiéres en suspension,... etc.), ainsi dans des conditions
d’aseptie totale.

Le prélevement consiste a ouvrir une vanne de sortie d’eau, puis laisser couler
I'eau quelques minutes et remplir des bouteilles en verre de 500 ml étiquetées.
Les échantillons récupérés sont immédiatement acheminés au laboratoire pour
analyse. Quant aux analyses, on distingue des analyses physico-chimiques et

autres microbiologiques.

2. les parametres physico-chimiques

2.1. Méthodes électrochimiques

2.1.1. Détermination de pH

Principe: le pH s'effectue par mesure de la différence de potentiel entre
I'électrode de mesure (électrode de verre) et une électrode de référence a
potentiel connu (électrode au calomel a concentration saturée en KClI) [9].

Mode opératoire

Avant la mesure, le pH-meétre est étalonné a 'aide de deux solutions tampons de
pH 4 etpH 7 ou 7 et 10 (selon la gamme de mesure a réaliser) ;

La mesure consiste a plonger I'électrode en verre dans le bécher contenant I'eau

a analyser.la lecture se fait aprés stabilité de la valeur affiché.
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2.1.2 Mesure de la conductivité
La mesure de la conductivité est réalisée a l'aide d’'un appareil, le conductimetre
de marque HACH HQ40D.

Mode opératoire
- Introduire I'électrode du conductimetre dans la prise d’essai ;
- Lire la valeur affichée sur I'appareil.

Expression des résultats

La conductivité est exprimée en uS/cm.
2.2. Méthodes titrimetriques

2.2.1. Détermination de I'alcalinité (TA et TAC)

Principe : Le titre alcalimétrique (TA) rend compte de la concentration d'une eau
en ions carbonate COs”> et OH’, le titre alcalimétrique complet ou total (TAC) rend
compte de la concentration des ions carbonate COs*, hydrogénocarbonate HCO3
et hydroxyde OH" contenues dans une eau.

Lorsque le pH de I'eau est inférieur a 8,3, uniguement le TAC est mesuré par un
titrage avec une solution de H,SO4 en présence d’un indicateur colore, le méthyle
orange.

Dans le cas ou le pH est supérieur a 8,3, on procéde a deux mesures
successives:

« Titrage avec H,SO,4 en présence de phénolphtaléine permet de mesurer le TA ;
» Addition de méthyle orange et poursuite du titrage j'usqu’au virage du milieu en

jaune orangé pour mesurer le TAC [40].

Réactions chimiques du TA :
H,SO, + CaOH) —— > Ca$0+ 2HO
H,SO, + 2CaC® ———> Ca$0 + Ca(HCQ),

Reactions chimiques du TAC

H,SO, + Ca(OR) S Ca$0+ 2HO

2H,S0, + Ca(OH), 2CaCQG —— CaS0+ Ca(HCQ@), + 2H0
H,SOy + Ca(HC¢)- —_— Cag0 + 2CQ + 2HO

31



Chapitre 111 Matériel et méthodes

Mode opératoire :

Prélever 100 ml de l'eau a doser et les placer dans un bécher.si le pH est
supérieur a 8,3 Ajouter 3 gouttes de phénolphtaléine puis titrer par addition
successive d’'une solution acide contenue dans la burette, jusqu'a I'obtention d’'une
solution de couleur faiblement rosée. On note le volume V correspondant a la
mesure de TA. Puis ajouter quelques goutes de méthyle orange et compléter le
titrage avec H,SO, jusqu’au virage de couleur du jaune au jaune orangé. Noter le
volume (V') de TAC.

Si avant toute addition d'acide, la phénolphtaléine reste incolore, alors le TA est
nul (il n'y a pas de "bases fortes" dans I'eau).on procéde directement & la mesure
de TAC tel que précédemment décrit.

Expression des résultats

Sile pH < 8,3=>T.A. = [OH] + [CO3*] =V (H2S04).2 (F)

Sile pH > 8,3=>T.A.C = [OH] +[CO3?] + [HCO3]= [V (H2S04) + V (H2S04)].2 (F)

TA = [V’ X Nu2sos. EQcacos]-1000/V
TAC = [V” X Nhzsos- EQcacos].1000/V
.Ou  V:levolume de la prise d’essai = 100 ml.
V' : premiére volume de titrage pour la détermination du TA ;
V" : volume complémentaire de titrage pour la détermination du TAC.
N : Normalité de H,SO, (0,04N).
Edcacos : 5F et 1F =10 mg CaCO 3/l = 0,2 meg/l.
2.2.2. Détermination de titre hydrométrique (TH)

Principe :

Le TH total est déterminé par dosage complexométrique en présence de sel di
sodique (EDTA) et du Noir Eriochrome comme indicateur coloré. Le sel disodique
de 'EDTA (complexon) ou acide éthylénediaminetétraacétique se combine aux
ions calcium puis magnésium en donnant des complexes solubles peu dissociés.
La fin de la réaction est mise en évidence par le noir Eriochrome T, qui vire

lorsque les dernieres traces d’ions magnésium sont complexées 'EDTA [07].
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Réactions chimiques du TH :

CH-COOMNa
NaOOCH,C™~_ /
N CH=— CH— N + aco; ———>
HOOCH,C CH,COOH
CH,COOMNa
NaOOCH,C~__ P
/N_QZ CH/_N\ B
CH(00 ———— Ca —— O0OCHC

Figure 11 : La réaction de compléxation de 'EDTA avec le Ca* [07].

Mode opératoire :
Prendre 100 ml d’eau a analysée dans un erlenmeyer de 250 ml ;
Ajouter 4 ml de la solution tampon (hydroxyde d’ammonium) pour obtenir le pH10 ;
Ajouter 15 goutes de solution de NET ;
Titrage avec une solution d’EDTA, jusqu’a I'apparition d’'une couleur bleu.
Expression des résultats

TH = [VepraX Nepta. EQcacos].1000/V (F)

Tel que Vepra est le volume de titrage. V : volume de la prise d’essai (100ml).
N : Normalité de 'EDTA (0,04N).

Edcacos : 5F et 1F =10 mg CaCO 3/l =0,2 meqg/I.
2.2.3. Détermination du titre hydrotimétrique calci  que (TH Ca++) :
Le titre hydrotimétrique calcique ou le TH Ca++ est une mesure globale de la
concentration en sels dissous calcium dans I'eau.
Principe : Pour le dosage du calcium, on procede de la méme maniere que pour
le titre hydrotimétrique total en changeant uniqguement l'indicateur coloré (N.E.T)
par du MUREXIDE. Le pH est porté a 12-13 par addition de soude pour faire
précipiter les ions Mg++ sous formes d’hydroxydes
Mode opératoire :
- Prendre 100 ml de I'eau a analyser dans un ERLENMEYER ;

- Ajouter 25 gouttes de NaOH a 5 N (soude), en remuant délicatement ;

- Ajouter une pincée de Murexide (indicateur coloré) et mélanger ;
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- Une coloration rose doit alors se développer ; titrer alors avec la solution dEDTA
(sel tétrasodique de I'acide Ethyléne Diamine Tétra Acétique) a 0,04N jusqu’au
virage du rose au violet [07].
Expression des résultats :
TH Ca++ (f) = [VeoraX Nepra. EQcacos].1000/V

+ TH Ca++ : Titre hydrométrique calcique.

+ T: Degrés francais (1T = 10 mg/l de CaCo 3).

+ V : Chute de la burette en ml

2.2.4. Dosage des Chlorures (Cl ")

Principe : Les chlorures sont dosés en milieu neutre par une solution titrée de
nitrate d’argent en présence de chromate de potassium. La fin de la réaction est
indiquée par l'apparition de la teinte brune rouge caractéristigue du chromate
d’argent.

Les réactions chimiques :

2 AgNO; + Ca(Cl); » 2Agcl + Ca(NOs3),
2 AgNO; + Mg(Cl), »2AgCl > + Mg(NO3),
Précipité blanc
2 AgNO3 + 2 KoCrOy4 » Ag.CrO4 + 2K '+ 2 NO’3
==

De couleur brune
Mode opératoire
Introduire 100 ml d’eau a analyser ;
Ajouter 5 gouttes de la solution chromate de potassium a 10 % ;
Titrer alors au moyen d'une burette la solution de nitrate d’argent jusqu’a

I'obtention d’une teinte rouge brique.

Expression des résultats
[C|-] = VAgNo3X Eq Cl'x N/_\gNogN (‘F)

Vagnos : le volume de nitrate d’argent titre. V :100 ml d’eau a analysee
N : Normalité de la solution nitrate d’argent. Eq CI'= 35,45 mg/l.
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2.3. Méthodes spectrophotometriques  : Au niveau du laboratoire des eaux, les
méthodes d’analyses spectrophotométriques sont appliquées pour déterminer la

concentration des minéraux.

2.3.1. La teneur en Fer
Le fer existe sous forme de Fe (ll) ou de Fe (ll1).

Principe : Le fer(ll) réagit avec un dérivé de la triazine pour donner un complexe
violet. La capsule NANOFIX sert pour la réduction de Fe(lll) en Fe(ll) et pour
I'ajustage du pH.

Mode opératoire :

Dans une cuve ronde, ajouter 04 ml de I'échantillon a analyser et un NANOFIX R;
(fermer le tube de NANOFIX immédiatement apres I'addition de R,) et mesurer
aprés 10 mn. Le blanc est préparé avec 04 ml d’eau distillée et un NANOFIX R..
La lecture se fait a une longueur d’onde de 540 nm.

R2: est un Kit chimique pour le dosage du Fer.

2.3.2. La teneur en Silice:

La silice est un composé chimique (dioxyde de silicium) qui entre dans la
composition de nombreux minéraux, de formule SiO,, la silice existe a l'état
combiné dans les silicates, les groupes SiO, étant alors liés a d'autres atomes
(Aluminium, Fer, Magnésium, Sodium,...).

Principe : La silice dissoute et les silicates réagissent en milieu acide avec le
molybdate d’ammonium pour former de l'acide silicomolybdique jaune. Ce dernier
sera réduit en un composeé bleu par addition d’'un réducteur.

Mode opératoire :

Introduire respectivement dans une fiole de 25 ml :

* 20 ml d’échantillon a analyser ;
* 1 ml de Ry, mélanger et attendre 3 mn ;
* 1 ml de R,, mélanger et attendre 1 mn ;

*1 mlde R3
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Ajuster a 25 ml avec de l'eau distillée et mesurer aprés 15 mn apres avoir
transvaser dans des cuves rectangulaires. La lecture se fait a une longueur d’onde
de 690 nm.

Ri1, R2 et R3 sont des kits chimiques pour le dosage de la silice.

2.3.3. Le dosage du Chlore libre :
Le chlore libre est un gaz halogene de couleur jaune vert, contenue dans
I'hnypochlorite de sodium ajouté a I'eau de forage. Il agit comme un désinfectant et

un régénérant de I'oxyde de magnésium (Mn0y).

Principe : Le chlore libre, réagit avec la DPD (N,N-diéthyl-1,4-phénylénediamine)
pour donner une coloration rouge-violette par addition d’une quantité définie d’ions
iodures. Les turbidités provoquées par des particules en suspension peuvent étre
éliminées par centrifugation de I'échantillon. Les oxydants comme le bromure, les
bromamines, l'iode et les composés de manganése de haute valence simulent le
chlore.

Mode opératoire :

Introduire respectivement dans une fiole de 25 ml :

* 20 ml d’échantillon a analyser ;
* 1 mlde Ry, mélangé ;

» Une pincée de R, mélangé ;

Ajuster a 25 ml avec de l'eau distillée et mesurer aprés 30 secondes aprés avoir
transvaser dans des cuves rectangulaires. La lecture se fait a une longueur d’onde
de 540 nm.

R1, Rz sont des kits chimiques pour le dosage du Chlore libre.

2.3.4. Détermination de la concentration du Mangan ese

C’est un métal de transition ; gris argent avec une teinte rosé€. Le minerai le plus
abondant est la pyrolusite MnO,, il est utilisé dans les process industriels des
filtres a sables.

Principe : Les ions manganese réagissent en milieu alcalin avec la formaldoxime

pour donner un complexe orange-rouge.
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Mode opératoire :

Dans une cuve ronde, ajouter 04 ml de I'échantillon & analyser et 0.5 ml de R».
Fermer, mélanger et attendre une minute, puis ajouter une cuillere de mesure de
R3 et mesurer aprés 5 mn.

Le blanc est préparé avec 04 ml de I'échantillon a analyser, 0.5 ml de R, et une
cuillere de mesure de Rs.

R2, Rz sont des kits chimiques pour le dosage du manganese.

2.3.5. Dosage d’Aluminium

La forme soluble dans l'eau de l'aluminium, c'est-a-dire les ions, est la plus
nocive. En général, on trouve ces ions aluminiums en combinaison avec d'autres
ions, par exemple sous forme de chlorure d'aluminium. L'aluminium est quasiment
insoluble dans l'eau a des pH supérieurs a 6. En revanche, sa solubilité croit

rapidement en milieu acide.

Principe
L’ériochromocyanine R développe avec I'aluminium en solution faiblement acide
une coloration rouge-violette.

Les échantillons fortement acides et tamponnés doivent étre ajustés a pH 6.

Mode opératoire :
Dans une cuve ronde ajouter :
*0,5mlde Ry;

*0,5mlde R3;
* 04 ml de I'échantillon a analyser ;
«05 ml de Ry

« fermer et mélanger et mesurer apres 5 mn.
La lecture se fait a une longueur d’'onde de 540 nm.

R2, Rs, R4 sont des kits chimiques pour le dosage de I'aluminium.
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3. Les paramétres microbiologiques :

3.1. Dénombrement de la flore mésophile aérobie tot  ale
Principe :
Les germes aérobies représentent un groupe hétérogene dont la propriété

commune est d’avoir un optimum de croissant a 30 T, ils peuvent donner

naissance de colonies aprés 24 heures d’incubation a 37 C.
Mode opératoire :

e On prélevel ml de I'eau, puis on ensemence dans 04 boites de pétrie ;
» On fait couler la gélose nutritive préalablement fondue dans un bain marie
et refroidie a une température de 48<C ;
* Le milieu de culture gélose nutritive ordinaire est mélangé en effectuant
des mouvements circulaires ;
* Deux boites de pétrie sont incubées dans une étuve a une température
de 37C pendant 72 heures, et deux autres sont incu bées a 22<C pendant 48
heures.

Lecture : Dénombrement des colonies apres 48 heures d’incubation a 37<C.

Dénombrement des colonies apres 72 heures d’incubation a 22<C.

On utilise la formule suivante :

Y.colonies/V (n1+n2x0,1) x d

3.2. Dénombrement des coliformes

Définition :
Parmi les entérobactéries gram (-) vivant notamment dans l'intestin des étre

vivants, les coliformes se caractérisent par leur aptitude a fermenter plus au moins

rapidement le lactose.

Escherichia coli, est plus spécifique de toutes les bactéries de contamination
fécale, I'absence des coliformes garantie I'absence des autres entérobactéries.
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Mode opératoire
« On introduit 50 ml de I'échantillon & analyser (soin mére) dans un

flacon contenant une cloche dont le milieu de culture est le BCPL et ainsi ;

« Cing tubes de bouillon BCPL D/C par 10 ml d'eau ;

* Cing tubes de bouillon BCPL S/C par 1 ml d’eau ;
e On met les tubes et le flacon dans I'étuve a 37t pendant 48 heures ;

* Apres 48 heures d'incubation, si la cloche contient du gaz plus le virage de
l'indicateur ; le tube est considéré (+), on doit donc confirmer la présence
d'Escherichia Coli sur le milieu liquide de Schubert incubé a 44t pen dant
24 ha48h;

* Aprés 48h on ajoute 2 a 3 gouttes de réactifs de KOVACKS dans le tube
exempt d’indole.

Lecture : Apparition de l'anneau rouge confirme la préséance des coliformes

fécaux, si non le test est négatif.

3.3. Recherche des streptocoques fécaux « streptoco  ques D »

Les streptocoques fécaux sont des commensaux de l'intestin.

On utilise dans un premier temps un milieu d’enrichissement sélectif, le milieu de
Rothe. Un trouble microbien permet de conclure que dans les tubes
correspondants a cultivé au moins un streptocoque fécal présumé provenant de
I'inoculum. On doit donc veérifier dans un deuxieme temps si les bactéries cultivées
sont bien des streptocoques. On utilise lI'action de deux agents sélectifs en

repiquant une anse des milieux positifs dans le milieu de Litsky.

Mode opératoire

Introduire de facon aseptique :

- 50 ml d’eau a analysée dans un Falcon contenant le milieu de Roth D/C ;
- 5 ml d’eau dans 5 tubes renfermant le Milieu Roth double concentré ;

- Iml d’eau dans 5 tubes a essai contenant le milieu Roth simple concentré.
Mettre a I'étuve a 37<C pendant 48h ;

Confirmation sur EVA, mettre a I'étuve a 37<C penda nt 24h.
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3.4 Recherche des Clostridium sulfito-réductreurs ( CRS)
Les CRS sont caractérisés par leurs résistances aux traitements thermiques grace
a leurs aptitudes a la sporulation.
La recherche des spores se fait apres traitement thermique dans le but d’éliminer
les formes végétatives sur milieu viande foie (VF) aprés I'ajout de 0,4 ml de sulfite
de sodium et 4 gouttes d’alun de fer. [43].
Mode opératoire

- La recherche s’effectue dans 20 ml d’eau, reparties a raison de 5ml par

tube et dans un untre contenant 1ml.

- Porter les tubes au bain marie a 80C /10min ;

- Ensemencer les tubes avec le milieu VF ;

- Incuber & 46<C/48h.

Lecture : les tubes présentant un noircissement sont considérés comme positifs.

4. Evaluation de la performance de 'osmose inverse

4.1. Taux de conversion « TC »
Le taux de conversion d’'une installation d’osmose inverse est la relation
entre la quantité d’eau osmosée sur la quantité d’eau alimentée.

TC = [débit d’eau osmosée produite] / [débit  d’eau alimentée] x100

4.2. Taux de Rétention de sels
Une membrane d'osmose inverse est sélective, caractérisée par le taux de
rétention de sels, il est donné par la relation suivante :
TR =[1-Cp/C0] x100
Co: est la concentration en sels a retenir dans I'eau osmosée

Cp : est la concentration de la méme espece dans le perméat.

4.3. Proportion de Rejet de sels (RS %)
Cette proportion corresponde a la teneur de la Saumur en sels, généralement ces
sels sont évacuées dans les Rejets aprés leurs rétention par les membranes

d’osmose inverse, elle peut étre déterminée comme sulit :
Cp
RS% = [1- —].100
Ca
RS% : Proportion de sels rejetés ;
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C, : Concentration en sels dans I'eau osmosee produite (elle est aussi exprimée
soit en salinité ou en conductivité).

C.: Concentration en sels dans I'eau alimentant I'installation d’Ol.

4.4. Proportion de passage des Sels (PS%)
Elle représente la proportion de sel qui traverse la membrane d’osmoseur ou celle
contenus dans l'eau osmosée, Elle permet de caractérisée ['état de
fonctionnement de la membrane de 'osmose inverse.

PS% = (100 — RS%)
PS : Proportion de sels passant la membrane ;

RS% : Proportion de sels rejetés.

4.5. Mesure de l'indice de colmatage
Principe : Le principe de I'analyse est la détermination du temps nécessaire
pour le passage d'une quantité d’eau (500 ml) a travers une membrane de
microfiltration d’'une porosité de 0,45 ym a une pression de 2 bars [37].
Mode opératoire
- Ouvrir la vanne d’arrivée d’eau prétraitée ;
- faire passer 500 ml d’eau a travers le filtre (0,45 ym) sous une pression de
2 bar ;
- Chronométrer le temps de passage a travers le filtre (temps mesuré est to) ;
- Laisser le filtre en place et en fonctionnement pendant 5 min ;
- Mesurer le temps ts, correspondant au temps de passage de 500 ml
d’échantillon apres cet intervalle de temps de 5 min ;
- Laisser couler I'eau & nouveau pendant 5 min ;
- Recommencer la mesure au bout de 10, 15, 20 et 25 min ;
- Fermer la vanne d’arrivée d’eau et retirer le dispositif de filtration.
Expression des résultats :
FI = [(2-to)/t] .100/T
FI : Fouling Index

to : temps de passage du premier volume d’eau ;

t : temps de passage des 500 ml successifs apres 5, 10, 15, 20, 25 min ;

T : temps de passage de I'échantillon d’eau (5, 10, 15, 20, 25 min).
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Chapitre 1V: Résultats et discussion

1. Résultats et interprétations des analyses physic  o-chimiques

Pour une analyse large des résultats trouvés, enregistrés dans les tableaux ci-
dessous, et pour savoir plus sur la qualité de I'eau a travers les différentes étapes
de traitement, ainsi sur l'efficacité du procédé d’osmose inverse, on a tracé les
histogrammes déterminants les différents parametres de ce traitement.

Les tableaux II, lll, IV récapitulent les parametres ainsi que les résultats
d’analyses physico-chimiques effectuées sur I'eau de forage pendant et apres le

traitement.

Tableau Il : Caractéristiques physico-chimique de I'eau de forage (apres
injection de NaOCI).

Paramétre TH TH

pH Conductivité | total | Ca' TA | TAC CI | SIiO;| Cl, | Fer | Mn | Al
norme 7-8| <2400 |<85 |0 0 |<40 |<50 |<12|15-3(<3 |<1,2|00
unité puS/cm | °F °F °F | °F °F ppm | ppm | ppm | ppm | ppm
N°1 7,63 | 2219,1 80,9554,43 00| 28,25 44,26 2,76 0,17 0,22 024 0Q
N°2 7,61 | 2195,3 84,2056 00 | 31,27 49,13 6,68 0,16 054 o0pR7 O
N°3 7,44 | 2161,3 81,8752,67 00| 30,53] 49,40 320 0,6 0,68 023 0
N°4 7,55 | 2135 78,5352,80 00| 30 48,40 2,18 0,1b 1,83 0RO O
N°5 7,63 | 2081 76,7350,07 00| 28,07 4587 6,82 0,11 0,86 020 0,04
N°6 7,64 | 2199 83,07 55,93 00| 30,33] 4947 7,04 0,1 0,42 024 0,05
moyenne | 7,58| 2165,1 80,8%3,65 00| 29,74 47,7% 478 0,24 0,67 0/23 0,03
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Tableau Ill : Détermination de la concentration d’eau filtrée en chlore, fer et
manganese, avant et apres injection de NaS;0s.

Eau filtrée | Avant injection de NaS,03 Apres injection de NaS,03
paramétre | Gl Fer Mn Ligne 1 Ligne2 Ligne3 Ligne4
Cl, Cl Cl Cl
Norme < 0,5ppm <0,1ppm| 00 ppm 00 ppm 00 ppm 00 ppm 00 pr
N°1 0,07 0,04 0,09 0,01 0,01 0,01 0,01
N°2 0,07 0,06 0,12 00 00 0,01 0,01
N°3 0,06 0,09 0,09 0,02 0,02 0,03 0,02
N°4 0,06 0,07 0,06 0,01 0,02 0,02 0,01
N°5 0,03 0,08 0,10 00 0,02 0,01 0,02
N°6 0,06 0,09 0,11 0,01 0,01 0,01 0,01
Moyenne | 0,058 0,071 0,095 0,0083 0,0133 0,015 8,013
Tableau IV : Les résultats d’analyses physico-chimiques d’eau osmosée.
Parameétre o TH
PH Conductvite | total | TA | TAC | CI SiO, | Fer
Norme 55-75 | <10Q@s/cm|<1°F| O0°F | <1,5°F| <3°F <4ppm <0,lpgm
N°1 5,76 27,02 00 00 0,43 1,39 0,03 0,03
N°2 5,76 32,70 00 00 0,50 1,50 0,08 0,01
N°3 571 31,93 00 00 0,47 1,53 0,04 0,11
N°4 5,88 32,77 00 00 0,53 1,50 0,13 0,04
N°5 5,89 28,50 00 00 0,50 1,50 0,09 0,03
N°6 5,78 30,83 00 00 0,50 1,50 0,08 0,08
moyenne | 5,8 30,62 00 00 0,488 1,4?6 0,074 0,05
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1.1. Le potentiel d’hydrogene (pH)

Les mesures du pH des différentes eaux analysées sont montrées dans la figure
suivante :

7,63 7,61 7,44 7,55 7,63 7,64

5,76 5,76 5,71 5,88 5,89

N°2 N°3 N°4 N°5

Echantillon

Figurel3 : Evolution du pH a I'entrée et a la sortie de I'unité d’Osmose Inverse.

Selon les donnés concernant le pH, il est constaté que lI'eau de forage est
relativement neutre. En effet, les pH obtenus varient entre 7 et 8.

A la sortie des 4 osmoseurs, une réduction de pH est enregistrée, elle est de
I'ordre de ApH = 1,8. Cette variation est due principalement & la déminéralisation
de I'eau, car les membranes d’Osmose Inverse retiennent les sels minéraux et
compris les ions hydrogénocarbonate.

Une eau osmosée de pH 5,8 environ est conforme a la norme.

1.2. L'alcalinité (TAC)

Les résultats obtenus précédemment sur l'alcalinité sont représentées dans la
figure 14.
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Figure 14 : Variation de l'alcalinité d’eau a I'entrée et la sortie d’unité d’Ol.

D’apres ces résultats ; on observe une réduction importante de la valeur de TAC,
entre l'entrée et la sortie d’eau dans les 4 osmoseurs, elle est d’environ 29,47F
pour le 4°™ échantillon et ceci donne un rendement d’élimination de 98,23%.
Toutes ces valeurs sont nettement suffisantes et indiquent le bon fonctionnement
des 4 osmoseurs, en effet la majorité des ions carbonates, hydrogénocarbonates
sont retenus par les membranes, ce qui traduire une faible alcalinité dans I'eau
osmosee.

1.3 Le titre hydrométrique (TH)

Les résultats obtenus concernant le Titre Hydrométrigue des différents
échantillons analysés sont présentés dans la figurel5.

7 83,07
88 7853 oo ;
M Entrée
Wl Sortie
0] ] C
1 2 3 4 > (&)
Echantillon

Figue 15 : Variation du TH a I'entrée et a la sortie des osmoseurs pour les six
échantillons analyseés.
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Les résultats obtenus montrent que la moyenne des TH de I'eau a traitée est de
80,89F, alors que celle de I'eau osmosée est nul pour les six échantillons
analysés. Cela indique une élimination complete des ions carbonates de calcium
et de magnésium dans I'eau osmosée, donc ces ions sont retenus totalement par
la membrane d’'osmoseur et par la suite entrainées dans les rejets.

Toutes les résultats de TH obtenus sont conformes aux normes, et attestent le
bon état des membranes d’'osmoseur qui empéchent le passage des ions CaCOg3
et MgCOg3'

1.4 Lateneur en Chlorures

Les résultats obtenus concernant les teneurs en chlorures des différents
échantillons d’eau analysées sont illustrés dans le tableau V et la figure 16.
Tableau V : Taux de chlorures des échantillons analysés a I'entrée et a la sortie
de l'unité Ol.

Chlorures () Entrée Sortie Taux de rétention
N 44,26 1,39 06 55
N2 49,13 15 0694
NG 49,4 1,53 069
N4 48,4 1,5 96,98
NS 45,87 15 0672
NG 49,47 15 06,96
Moyenne 47,755 1,48 96,89

chlorures

1,5 1,5 1,5

3 4 G
Echantillon

Figure 16 : Variation des teneurs en chlorures a I'entrée et a la sortie des
Osmoseurs.
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Le tableau V indique les concentrations du chlorure dans I'eau brut et le perméat.
Les rétentions finales ne sont pas 100% mais égale a 96,9 % environ pour
I'échantillon 3.

Globalement les valeurs du taux de CI obtenues sont conformes aux normes, en
effet des rendements trés élevés ont été calculés pour les six échantillons d’eau
analysés, soit une moyenne de 96,89% des chlorures totale éliminés par les
membranes d’osmoseur. Ces résultats peuvent confirmer l'activité optimale des

membranes.

1.5 La conductivité
Le tableau VI et la figure 17 résument les mesures de la conductivité des
principaux échantillons analysés a I'entrée et a la sortie d’installation d’Ol.

Tableau VI : Mesure de la conductivité a I'entrée et la sortie de I'unité Ol.

conductivite
(uS/cm) Entrée Sortie Rd %
N1 2219,1 27,02 98,78
N2 2195,33 32,7 98,51
N3 2161,33 31,93 98,52
N4 2135 32,77 98,46
NS 2081 28,5 98,63
N 2199 30,83 98,59
Moyenne 2165,12 30,625 98,58

2500

2219,1 2195,332161,33 2135 5081 2199

2000

1500

Conductivité .
* Entree

1000 .
* Sortie

500
32,7 31,93 32,77 285 30283

i 3 4 5 6

Echantillon

Figurel?7 : Variation de la conductivité a I'entrée et a la sortie de l'installation d’Ol.
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D’apres le tableau VI, on constate que les membranes denses de 'osmoseur ont
éliminés la quasi-totalité des ions présentent dans I'eau d’alimentation, en effet
98,58% de ces ions sont retenus et évacuées dans les rejets, cette rétention a fait
baisser la conductivitt moyenne dans I'eau osmosée aux alentours de 30,65
puS/cm pour les 6 échantillons analysés.

Ces résultats confirment effectivement le réle important que jouent les membranes

d’Ol ainsi que leurs efficacités dans la séparation des particules de I'eau.

1.6 La teneur en Chlore
Les résultats obtenus concernant la teneur en chlore des différents échantillons
analysés sont présentés dans le tableau VIl et la figure 18.

Tableau VIl ;. Evolution de la concentration en chlore des différents types d’eaux

analysées.
Cl, en ppm Avant Apres injection d&Na,S,03
Echantillon| A l'entrée :\E‘gescgon de [Osmoseur] Osmoseur 2 Osmoseur 3 Osmoseur 4
2923
N°1 0,17 0,07 0,01 0,01 0,01 0,01
N°2 0,16 0,07 00 00 0,01 0,01
N°3 0,16 0,06 0,02 0,02 0,03 0,02
N°4 0,15 0,06 0,01 0,02 0,02 0,01
N°5 0,11 0,03 0 0,02 0,01 0,02
N°6 0,11 0,06 0,01 0,01 0,01 0,01
Moyenne 0,143 0,058 0,008 0,013 0,015 0,013
0,18 -
0,16
0,14
© 0,12 -
= - E 0,1 =
§ ¥ &o08 N2
0,06
0,04 HNT3
0,02 m N
0
m N5
. mN°6
?-.
Stade de prelevement

Figure 18 : Variation de la teneur en chlore dans les différentes eaux analysées.
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A patrtir du tableau VII, nous observons que la concentration du chlore est faible
dans I'eau brute, elle diminue par suite d’un niveau du traitement a l'autre, en effet
sa valeur est reduite de 0,085 mg/l apres passage de lI'eau brut sur les filtres a
sable, I'adition de métabisulfite de sodium n’a pas completement éliminé les
traces du chlore dans I'eau filtrée, c’est bien que des concentrations de 'ordre de
0,01 mg/l ont été enregistrées dans l'eau osmosée, Cela s’expliquent par
l'insuffisance de déchloration ou la faible quantité de métasulfite de sodium
ajoutée. Il est important a signaler que les membranes d’Ol sont tres sensible au
chlore, I'accumulation de ce gaz sur la surface des membranes accélére le

processus de dégradation et réduit ainsi la duré de vie de ces membranes.

1.7 La teneur en Silice
Tableau VIII : Détermination de la teneur de Silice a I'entrée et a la sortie de

'unité d’osmose inverse.

Echantillon La teneur en Fer (mg/l) Taux de rejet

Entrée Sortie en %

N°L 2,76 0,03 98,91

N?2 6,68 0,08 98,80

N3 3,2 0,04 98,75

N4 2,18 0,13 94,40

N5 6,82 0,09 98,68

NG 7,04 0,08 98,86
moyenne 4,78 0,075 98,43

2,18

0,04 0,13

8
7
a b
k=
@ 5
=
[ ]
514
2
33
=2
1
0

N°3 N°4
Echantillon

Figure 19 : Variation de la teneur en silice a I'entrée et a la sortie des osmoseurs.
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Le tableau VIII montre que les taux de rejet en silice est élevée (98,43%) c’est un

facteur positif pour 'amélioration de la qualité de I'eau osmosée, cependant, on

observe une légere baisse de la sélectivité pour I'échantillon N4 (94,13%), ceci

pourrait étre d0 a une certaine saturation de I'une des membranes composant

I'osmoseur en silice.

Cette performance du taux de rejet s’accompagne d'une diminution de la

perméabilité des membranes d’'osmoseurs a la silice.

1.8 La teneur en Fer

Le tableau IX et la figure 20 présentent la variation de la concentration en fer au

cours du traitement pour les six échantillons analysés.

Tableau IX : Variation de la concentration en Fer.

La teneur en Fer (ppm)

Echantillon Entrée avant filtration Sortie
N°1 0,22 0,04 0,03
N°2 0,54 0,06 0,01
N°3 0,68 0,09 0,11
N°4 1,83 0,07 0,04
N°5 0,36 0,08 0,03
N°6 0,42 0,09 0,08

moyenne 0,675 0,071 0,05

La teneuren Fer (

1,2

1
0.8
0,6
0.4
0,2

0

N°3

N°4

Echantillon

* Entrée
* avantfiltration

™ Sortie

Figure 20 : Variation de la teneur en Fer dans les différentes eaux analysées.
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D’aprés la figure 20, on remargque que I'eau de forage a l'entrée de l'unité d’'Ol
contient une faible valeur de fer (0,67 mg/l) a I'exception de I'échantillon N%4
(1,83mg/l), ces donnés confirme la précipitation attendu du fer dans les bassins de
décantation (Fe**). En outre, le traitement de I'eau par Ol & permet de réduire la
concentration moyenne du fer jusqu’au 0,05 mg/l pour les six échantillons
analysés, soit un taux de rejet moyen de 92,53%.

Selon le tableau VIII, les résultats d’analyse obtenus sur les échantillons N°1, 2,
4,5 et 6 sont conformes aux normes, en revanche I'échantillon N3 se situe juste

dans la limite de conformité (0,11mg/l).

2. Résultats et interprétation des mesures de perfo  rmance de l'installation
d’'osmose inverse

Le tableau X résument les résultats obtenus concernant les paramétres de
performances des osmoseurs.

Tableau N°X : Détermination des paramétres de performance des osmoseurs.

P P AP | AP1% | AP2%M€ | P Sortie Débit Débit T.C | Volume | Rejet
Exe Int | Totale | Etage Etage 2°™Etage | perméat | concentrat produite
Ol | 15,80 | 10,20 | 9,15 5,60 3,55 6,65 87 36 70,45 477 200
02 | 15,55 09 8,79 6,55 2,24 6,76 82 31 72,54 531 201
03 | 15,70 09 09 6,7 2,3 6,7 84 31 70,61 572 238
04 | 16,60 | 8,10 | 10,40 | 8,50 1,92 6,18 77 31 71,83 505 198
norme | <18 10 <8 100 40 m3 m°
Unitt |\ par | bar | Bar m%h m%h %

Ce tableau, permet de déduire les différents éléments caractéristiques de l'unité

osmose inverse, ainsi I'évaluation de la performance de I'osmose inverse.

X/

% Le Taux de Conversion (TC)
Les résultats obtenus concernant le taux de conversion au niveau des quatre

osmoseurs sont présentés dans la figure 21.
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Figure 21 : Variation de TC a la sortie des quatre osmoseurs.

Le taux de conversion est connu comme le rapport entre la quantité ou le débit
d’eau osmoseée sur celle ou celui de I'eau brute entrant dans I'installation.

Les débits d’eau osmosée produites par les quatre osmoseurs sont élevés, c’est
ce qui expliqgue l'augmentation des taux de conversions, a titre d’exemple
'osmoseur N2 enregistre un taux de conversion optimal (72,54%) qui est le plus
élevé par rapport aux autres.

Du point de vue technique, un taux de conversion élevé va se traduire par une
augmentation importante de la salinité de la saumure et de sa pression osmotique,
cela va diminuer la pression efficace (AP - AT) et donc du débit de perméat [25].
Ces résultats sont généralement trés acceptables est montrent la capacité des

modules d’osmoseurs a traiter une grande quantité d’eau brute.

% le débit de perméation augmente avec I'augmentation de la pression exercée
sur les membranes, jusqu’a une pression limite au-dela de la quelle le flux de
perméat n’augmente plus par suite de phénoméne de polarisation de
concentration c’est le cas de 'Oy, cette pression limite se situe entre 15,80 et
16,60 bar, donc il est impératif d’appliquer une pression au dessous de ce seulil
limite afin d’éviter le compactage des membranes et des modules [25].
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«» Proportion de Rejet et de Passage des Sels
Les proportions de rejet et de passage de sels sont représentées dans le tableau
Xl et la figure 22.

Tableau XI : Proportion de rejet et de passage des sels.

osmoseur Conductivité de | Conductivité de | RS % PS%

l'eau brute (US) | I'eau osmosée

o1 48,87 97,74 2,26
02 2165,11 21 99,03 0,97
O3 27 98,75 1,25
04 24,31 98,87 1,13

Figure 22 . Variation des proportions de rejet et passage de sels au niveau des

quatre osmoseurs.

Les résultats obtenus montrent une élimination quasi-totale de la matiere minérale
contenus dans l'eau brute, la meilleure performance de rétention de sels est de
99,03% attribuée a 'O, et avec une PS de 0,97%, les autres osmoseurs ont une
RS avoisine 98%. Tous ces résultats sont trés satisfaisants et conformes aux

normes.
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+¢ Indice de colmatage : (FI)
Les résultats obtenus concernant I'indice de colmatage de I'eau de forage et I'eau

filtrée sont illustrés dans le tableau suivant :

Tableau XIl : Mesure de FI

Nature de I'eau Eau de forage (a 22C) |Eau filtrée (a 22<C)
4,10 0,8
SDI 15 3,16 0,77
Moyenne 3,66 0,78

D’apres les résultats de ce tableau, il en ressorte que :

La valeur moyenne de SDI;5 a I'entrée de l'usine (eau de forage), soit 3,66
montre que l'utilisation de systeme de prétraitement est indispensable, en effet
I'eau filtrée présente un SDI;s de 0,78. Ceci traduit I'efficacité de prétraitement

employé (préfiltration), donc I'eau filtrée obtenue est non colmatante.

Selon les valeurs de SDI;5, 'eau de forage est peu comatante en raison de
faible charge de ces eaux souterraines en matiére organiques, par contre la
matiere colmatante qui peut étre existé est la silice colloidale et les substances
ferriqgues. Ces résultats sont conformes aux normes, et contribuent a la protection

des membranes d’Ol [42].
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3. Les parameétres microbiologiques

Le tableau XllI montre les résultats obtenus lors des analyses microbiologiques
effectuées sur I'eau osmosée.

Tableau XIlI: les résultats des analyses microbiologiques

Désignation Unité Résultat Norme Méthodes d’essai

Germes aérobies a 37 °C UFC / ml 00 20 ISO : 6222
Germes aérobies a 22 °C UFC / ml 00 %10 ISO : 6222
Coliformes totaux a 37 °C UFC/100ml  absence <10 O 18308-2
Coliformes fécaux a 44 °C UFC/100ml absence | absence ISO : 9308-2
Streptocoque D a 37 °C UFC/50ml absence  absence O :T1899/1
Anaérobies sulfito réducteurs a 46{CUFC/20m| | absence <5 ISO : 7937
Anaérobies sulfito réducteurs a 46{C  UFC / ml absen absence ISO : 7937

Les résultats du tableau XlII indiquent que I'eau osmosée ne renferme aucun
microorganisme, en effet les membranes des quatre osmoseurs font barrieres a
ces germes, en empéchant leurs passages, ainsi lI'action de I'hypochlorite de
sodium qu’est utilisé comme désinfectant a contribuée grandement a I'élimination
de ces microorganismes. Donc les résultats des analyses microbiologiques

obtenus sont conformes aux normes et a la réglementation en vigueur.
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Conclusion

Conclusion

Selon les résultats obtenus par les différentes analyses effectuées au cours du
stage pratique, les osmoseurs de l'unité osmose inverse produisent une eau
osmosee tres satisfaisante. En effet, les valeurs de pH, conductivité ainsi TAC, TH,
Cl" Fe, Mn*?, Si, TC, sont excellentes et conformes aux normes.

En revanche, seule l'analyse des résultats de Cl, a montré que ces valeurs
sont en états de traces alors que la norme de I'entreprise exige leurs absences.

Les résultats de la présente étude font preuve de la bonne qualité de I'eau
osmosee produite. Pour les analyses physico-chimiques, les résultats des
parametres étudiés sont tous conforme aux normes. De méme pour les analyses
microbiologiques, ceci preuve l'efficacité des traitements effectuées a chaque étape.

Les bons résultats obtenus sont révélés par I'évaluation de la performance des
4 osmoseurs, en effet un TC de 72,54% et une RS de 99,03% ont été calculés pour
I'O,, cela s’explique par :

» L’efficacité de I'Ol et le bon fonctionnement des modules.
» Le systéeme de prétraitement appliqué.

» L’entretien et le nettoyage permanent de linstallation.

» Les bonnes conditions techniques d’exercices (P, T, ....)

Pour diminuer les colts de production, il faut caractériser la source de
colmatage des membranes a long terme, en effectuant une autopsie membranaire,
afin d’envisager un prétraitement convenable adapté aux matieres colmatante.

L’actualité de l'unité Osmose Inverse est la mise en service d’'une série de
filtres a sables complémentaires a celle existante dé-jas, leurs but est de protéger les
filtres a cartouches contre le colmatage et d’'usures et par conséquence la protection

des membranes d’'osmose inverse.
En fin, I'unité OI de Cevital, a pu atteindre ses objectifs qui sont :

> Production d’environ 8000 m®/Jour d’eau osmosée;

» couvrir ses besoins en eau de bonne qualité.
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Présentation de I'unité ceVital
Présentation générale
YO t l

]
ce\ / ltal Créée en 1998, Cevital Agroalimentaire, société guiions au capital de 25

milliards de DA, est la plus jeune et la plus intpate des entreprises d’'un groupe

_ familial diversifie, fondé en 1971, et implan@é&extréme du port de Bejaia. Elle a
réalisé un chiffre d’affaire (CA) de 146 milliard®A en 2009, soit 2/3 du CA du

- groupe. Sa croissance est en moyenne de 50 % pdepanis sa premiere année
iy iy dexploitation (1999). Elle a un objectif de CA pd2015 : 7 milliards de dollars.

Cevital Agroalimentaire offre des pradu de qualité

. supérieure a des prix compétitifs, grace a soniséaice, ses unités de production

ultramodernes, son contrdle strict de qualité, eh séseau de distribution
performant. Elle couvre les besoins nationaux @eamis a faire
passer I'Algérie du stade d’'importateur a celuixg@rtateur pour les huiles et les

| margarines et le sucre.

Pour s'imposer sur le marché, Cevital négocie alegrandes sociétés

Ses produits se vendent aujourd’hui dans plusieilles africaines dont

Lagos, Niamey, Bamako et Tunisie, Irak.

Aujourd'hui, Cevital Agroalimentaire est le plusgd complexe privé en Afrique.
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La composition chimique des produits de nettoyage

Composition chimique de TD — WASH 1

Annexe

Détergent acide utilisé pour I'entretien des systemes d’osmose inverse.

Substance Poids % TLV / TWA Symbole Phrases R
Acide phosphorique 3-10 1mg/m’ c H
Acide nitrique 5-15 2 ppm c 35

Composition chimique de TD — WASH 2

Détergent acide utilisé pour I'entretien des systemes d’osmose inverse.

Substance Poids % TLV / TWA Symbole Phrases R
Hydroxyde de sodium 10-20 2mg/m’ c 35
EDTA Sel sodique 5-10 - Xi 36

Composition chimique de TD — WASH 3

Détergent acide utilisé pour I'entretien des systémes d’osmose inverse.

Substance Poids % TLV / TWA Symbole Phrases R
EDTA Sel sodique 10-20 - Xi 36
Mono etanolammine <5 6 mg/m’ xn 20- 36/37/38

Composition chimique de TD — WASH 4

Détergent alcalin utilisé pour I'entretien des membranes.

Substance Poids % TLV / TWA Symbole Phrases R
Sodium .
alchilarilsulphate <5 ) Xi 36
Tensioactives 812 - Xn 22- 36/38
anionique
Glycotére <3 - Xi 36



Etude de la corrélation des échantillons analysés et les parame

tres physico -

Annexe

chimiques :
pH  Conductivité THtotol = THCa+? TAC CH- 5i02 cl2 Fer Mn Al
pH 1
Conductivité 0,9982166 1
THtotal 0,99585315 0,99873231 1
TH Ca+2 0,99472342 0,99821401 0,99887721 1
TAC 0,9926546 (0,99454893 0,99722013 0,99529393 1
Cl- 0,9918456 099225273 0,99486135 (,99221297 0,99854669 1
5i02 0,184493  0,2065533 0,17763653 0,19413973 0,11502957 0,08688513 1
cl2 0,8819025 (,89879282 0,89687688 (,89518937 0,89244117 (,87513975 0,37586039 1
Fer 0,05672903 0,04306188 0,04103061 0,04879145 0,0994668% 0,10781119 -0,37505228 0,13249937 1
Mn 0,95643333  0,96773901 097567117 0,9765807 0,96733532 0,95783308 0,22447657 0,90101466 -0,0769434 1
Al 0,1937833 0,19328418 0,19163092 0,21176336 (0,1355505 0,12326363 0,44800133 0,00826333 -0,74538704 0,29276769

Le tableau ci-dessus, montre qu’il ya une corrélation parfaite entre, le pH, la
conductivité, TH total, TAC, CI" Mn. Par contre il n'ya pas de corrélation pour les
teneurs en : silice ; Chlore ; le fer et 'aluminium.

Etude de corrélation entre les 06 échantillons angdé: :

N°1

N°2

N°3

N°4

N°5

N°6

N°1
N°2
N°3
N°4
N°5
N°6

T O T S Y

O Y N

O S S N

Ce tableau, montre qu’il ya une corrélation parfaite pour la totalité des échantillons

analysés.

Etude de corrélation entre les résultats d’entrée e

Ol:
Entrée Sortie
Entrée 1
Sortie 0,39841946 1

Les résultats des analyses de I'eau sont incompatibles entre I'entrée et la sortie

d’eau dans les osmoseurs, ceci révele I'effet de 'osmose inverse.

t de sortie d’eau dans l'unité



RESUME

Le travail a porté sur I'étude de la performance des osmoseurs installés au niveau de

'unité osmose inverse du complexe agroalimentaire Cevital.

Les différents parametres physico-chimiques étudiés ont permis de constater que
'eau osmoseée produite est de qualité trés satisfaisante, ceci est due aux maintient
permanent de l'installation de 'osmose inverse et leurs membranes d’une part, et

au systeme de prétraitement appliqué d’une autre part.
Mots clés :

Traitement conventionnel, Eau adoucie, Eau osmosée, Osmose inverse,

Membranes, Paramétres physico-chimiques, Performance.

ABSTRACT

The work aims the study of the performance of osmosis apparatus present in the

industrial complex Cevital.

The study of various physicochemical of parameters of osmosed water produced
allowed us to confirm that the quality of water is satisfactory. This is due to the
mantient of reverse osmosis membranes with their one hand, and the pretreatment

systeme applied on the other hand.
Key words:

Conventional treatment, Softened water, Osmosed water, Membrane, Reverse

osmosis, Physicochemical parameters, Performance.



