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Introduction générale

L'eau est essentielle a la vie humaine au quotidien, notamment pour la cuisine et la consommation.
Il est primordial que I'eau utilisée soit dépourvue de bactéries et de polluants. Ces dernieres années, la
contamination de I'eau est devenue un probléme sérieux qui nécessite notre attention, car de nombreuses

vies peuvent étre perdues en raison de la consommation d'eau non salubre [1].

La membrane est une barriére qui permet a un composant d'un mélange de passer a travers tout en
bloquant les autres composants. La séparation par membrane est une méthode efficace sans substance
absorbante, offrant des avantages tels que I'économie d'énergie et des équipements compacts. La
performance de la membrane est essentielle, et la structure poreuse est importante pour stimuler le flux et

la sélectivité. Différentes méthodes sont utilisées pour préparer la membrane poreuse.

Le PVC est un polymeére utilisé pour fabriquer des membranes microporeuses en raison de ses
propriétés exceptionnelles telles que sa rigidité, sa flexibilité, sa durabilité, sa résistance a lI'abrasion et son
faible codt [2].

Cependant, le PVC est naturellement super hydrophobe, ce qui signifie qu'il ne peut pas étre utilisé
seul pour filtrer I'eau. Afin de rendre le PVC utilisable comme matériau de filtration de I'eau, il doit étre
dissous dans des solvants tels que le DMA, le DMF et le THF. De plus, I'ajout de matériaux est nécessaire
pour améliorer les propriétés de filtration du PVC [3].

Ce manuscrit est structuré en 3 chapitres :
Le premier chapitre est un rappel bibliographique sur généralité sur les polymeéres et PVC.
Le second chapitre porte bibliographique sur les membranes généralement.
Dans le chapitre trois, préparation et la caractérisation ainsi que la discussion des résultats obtenus.

Enfin, ce travail est cléturé par une conclusion générale.



Chapitre 1
Généralité sur les
polymeres



Chapitre | Geénéralité sur les polymeres

|.1.Introduction

Les polymeéres, communément appelés "matieres plastiques”, sont omniprésents dans la vie
quotidienne, utilisés dans diverses activités, des objets banals aux applications techniques sophistiquées,

et méme dans les produits d'hygiéne et alimentaires.

Les matériaux ont de tout temps défini le niveau de développement des différentes civilisations qu'a
connues I'homme, les progres techniques étant en général tributaires de la mise au point de matériaux nouveaux

aux performances améliorées. Les polymeéres s'intégrent dans cette optique [4].

L’objectif de ce chapitre est de donner des généralités sur les polymeéres et également les définitions
des différentes structures de ces derniers. Nous allons aussi classer les polymeéres selon leur

caractéristique. Et en particulier une vision générale sur le polychlorure de vinyle et leurs propriétés.
1.2. Définition d’un polymére

Un polymére est une macromolécule organique ou inorganique, composée de longues séquences de
molécules appelées monomeres composées principalement de carbone et d’hydrogéne liées chacune aux

autres par des liaisons primaires, le plus souvent covalentes.

n est trés grand
H,C=CH, — H,C—CH, — +E_{H3 —
2 2

polyéthylene
polymére

ethyléne unité de répétition
monomers

Figure I.1. La réaction de polymérisation [5].

Si tous les monomeres de la chaine macromoléculaire sont identiques, la macromolécule est appelée

homopolymeére ; si les chaines forment des motifs différents, elle est appelée copolymére [6].
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Répétition

Monomére Polymeére

Figure 1.2 : Schéma représentatif d’une chaine macromoléculaire.

1.3. Classification des polymeéres
Il est possible de classer les polyméres selon différents critéres :
1.3.1 Les éléments de squelette macromoléculaire

» les polymeres organiques : obtenus a partir des monomeres carbonés.
» Les polymeéres inorganiques : obtenus a partir des autres monomeéres principalement des dérivés
de silicium, de I’aluminium,....etc.

» L’origine des macromolécules : Les polyméres peuvent étres d’origines naturelles, artificielles

ou synthétiques [7].
1.3.2.a.Selon leur origine

> Polymeres naturels : sont obtenus a partir de sources végétales ou animales, ils sont sous forme
de fibres. Les fibres végétales sont : le bois, le papier, le coton, le latex (extrait de l'arbre
L’hévéa).... Les fibres animales sont : cuir, soie et laine...

> Polymeres artificiels (dérivés des polymeres naturels) : sont obtenus par modification chimique
de polymeére naturel. Par exemple, les dérivés cellulosiques dont la molécule de base est la
cellulose (ex : les esters cellulosiques, caoutchouc, soie artificielle, etc.)

» Polymeres synthétiques : sont entiérement fabriqués par I’homme a partir de molécules
monomeres qui n’existent pas dans la nature. (Ex : polyéthyléne (PE), polychlorure de vinyle

(PVC), polystyrene (PS), polyéthyléne téréphtalate (PET) [8].
1.3.2.b. Selon le nombre de motifs

Il existe deux types de polymeéres :
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1. Les homopolymeéres : Ils sont constitués d'un seul type de monomere (ex : PS, PVC).
-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-
a-Homopolymere linéaire
» Types d’homopolyméres

Parmi les différents types d’homopolyméres, nous trouvons :

- Les homopolymeres linéaires. -A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-
- Les homopolymeéres branchés. A—A—A—‘?—A—A—A—A—A—A—A
A-A A-a-a
Aa
ERS
AN ~ P
- Les homopolyméres étoilés. e P P R
PN o PN PaN PN AN AN
PN ~ -~
A ~
_ ~ PN
P

2. Les copolymeéres : lls sont constitués de plusieurs types de monomeres (ex : PET).
Il existe plusieurs types de copolymeres :
Copolymeére alterné : deux monomeéres qui alternent sur la chaine.
-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-
b-Copolymere alterné
Copolymére statistique (aléatoire)

Deux monomeéres se suivent dans n'importe quel ordre, A et B se répartissent en suivant une

statistique. Les copolymeres désordonnés font partie de cette famille.
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-A-A-B-A-B-B-A-B-A-A-B-B-B-A-
c-Copolymere statistique
Copolymeére bloc (séquencé)

Est considéré comme deux homopolymeres réuni par leurs extrémités, Chaque unité constitutive est

répétée plusieurs fois de suite pour former de longues séquences.
-A-A-A-A-A-A-A-A-B-B-B-B-B-B-B-
d-Copolymere bloc
1.3.2. c. Selon I'architecture des chaines moléculaires
Les polymeres existent sous deux arrangements linéaire et non linéaire.
a) Arrangement linéaire

Un polymere linéaire est constitué de longues chaines d'atomes, appelée chaine principale, attachée
par de petites chaines, appelées chaines secondaires.

Figure 1.3 : Polyméres linéaires (a- homopolymeére, b-copolymére statistique, c- copolymeére alterné, d-

copolymére séquence).
b) Polymeére ramifié

Est un polymere présentant des ramifications (branchement).Des chaines homopolymériques ou

copolymériques peuvent se greffer sur la chaine au cours de la polymérisation [9-11].
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Figure 1.4 : Polymeres ramifié (Homopolymere ramifié (a) et copolymere ramifié (b)).
c) Polymeres réticulés

La réticulation correspond a la formation de liaisons chimiques suivant les différentes directions de

I’espace au cours de la polymérisation, et qui conduit a la formation d’un réseau [12].

Figure 1.5 : polymere réticulé avec ponts di-sulfure reliant deux chaines.

1.3.3. Classement selon la nature chimique

> Les Polyméres minéraux : lls sont constitués soit de chaines renfermant un seul corps simple (graphite,
souffre,....) soit de chaines renfermant plusieurs hétéro atomes (silicates,...).

> Les Polymeres organiques : C’est la classe la plus riche. Les polymeéres organiques constituent la presque
totalité des polymeéres utilisés couramment (les polyoléfines, polyéthylénes,...).

» Les Polymeres mixtes : Dotés d’une bonne résistance thermique (300°-350°), les plus représentants de
cette classe sont surtout les silicones [13].

» Les polymeéres polaires : Les polyméres polaires possédent dans leurs molécules des atomes
(généralement électronégatifs tels que F, Cl, O, N) qui fournissent des dipdles. Ils ont une
permittivité élevee (3.5 a 10) et un indice de perte élevé (10-2 a10).

» Les polymeéres apolaires : Les polyméres apolaires sont généralement de trés bons isolants avec
un faible indice de pertes, de 1’ordre de 10-4 & 10-3 et une permittivité quasi constante (2.5 a 3)
dans un large domaine de températures et de fréquences. lls ne contiennent pas des atomes

électronégatifs, tels que le fluor [14].



Chapitre | Geénéralité sur les polymeres

Tableau 1.1 : Exemple d’utilisation des polymeres.

Examples de polymers isolants Application
Poychlorure de vinyle (PVC) Céables BT
Polypropyléne (PP) Condensateurs de puissance
Polyéthylene téréphtalate (PET) Condensateurs de puissance
Polysulfones, polyéther-éther-cétones (PEEK) Accessoires électriques automobiles
Polyépoxy Electrotechnique : entretoise, moteurs,
isolateurs
Polyamides Cables BT des alimentations des avions

1.3.4.selon Les propriétés thermomécaniques

Trois grandes familles de polymeres peuvent étre distinguées : les thermoplastiques, les

thermodurcissables et les élastoméres.
1.3.4.1. Les Thermoplastiques

Sous I'effet de la chaleur, les chaines de ces polymeéres glissent les unes par rapport aux autres. Le
polymere se ramollit, peut se déformer et étre mis en forme. Apres refroidissement, la forme donnée est

figée. Sous ’action de la chaleur le polymeére redevient malléable et peut étre remis en forme. Exemple :

PE, PVC, PP... [15].
1.3.4.2. Les Thermodurcissables

Ou thermo durs sont des matieres réticulées (macromolécules tridimensionnelles). Au cours de leur
transformation la structure finale des macromolécules est obtenue par des réactions chimiques

irréversibles, exemple : résines phénol/formol.
1.3.4.3. Les Elastomeres

Sont des matiéres réticulées d'une maniére incomplete. Le degré de réticulation est faible a la

différence des thermodurcissables.
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Les pontages permettent aux macromolécules de revenir en place plus ou moins rapidement apres

une déformation sous contraintes. C'est la propriété fondamentale des élastomeres [16].
1.4. Structure d’un polymeére
1.4.1. Structure amorphe

Les structures amorphes manquent de régularité dans I'arrangement cellulaire et I'orientation, les
macromolécules formant des points d'enchainement. La longueur des segments entre les enchevétrements
est suffisamment grande pour que les chaines individuelles se comportent, créant ainsi une mobilité

moléculaire. La structure amorphe est sensible aux impuretés.

La structure amorphe attache des molécules a un site, vibrant, mais restant encastrée dans un volume
fixe. Le temps d'encagement t est long, mais peut produire de la chaleur dans un site voisin. Au fur et a
mesure que la température augmente, les chaines atomiques se désintégrent, faisant passer le matériau a
un état dur [17].

Figure 1.6 : Structure Amorphe.

1.4.2. Structure cristalline

Les zones cristallines ou zones a structure ordonnées sont caractérisés par ’arrangement et
’orientation parallele les unes aux autre des chaines macromoléculaire et entre elles s’établi un réseau
d’interaction transversale qui maintiendra la solidité de la structure. Cet alignement des chaines

moléculaires lui donne les propriétés de permittivité et de résistance mécanique.

Dans la zone cristalline la molécule est attachée a un site ou elle vibre constamment, mais reste
encagée dans un petit volume de position fixe. Il est impossible d’avoir un ordre sur toute la longueur de

la chaine, les zones cristallines ne sont pas donc étendues [18].
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Figure 1.7 : Structure Cristalline.

1.4.3. Structure semi-cristalline

La structure se compose d'états ordonnés et désordonnés, avec des zones ordonnées apparaissant a

I'intérieur du polymere, des chaines paralléles et un réseau transversal d'interactions qui maintient sa

solidité.

En raison de I'existence d'enchevétrements entre chaines en solide pendant la formation cristalline,

la régularité du parallélisme de chaine est limitée a des portions restreintes de leurs longueurs [19].

Figure 1.8 : Structure Semi cristalline.

1.5. Propriété des polymeres
1.5.1.Propriétés chimiques des polymeres

La teneur en eau affecte les propriétés mécaniques des polyamides. La présence d'eau peut favoriser

I'nydrolyse des polyesters (ainsi que la rupture des fibres de verres qu'ils contiennent éventuellement).

Mais généralement les polymeres sont peu affectés par les solutions salines, les acides faiblement

dosés. En revanche ils sont pour la plupart sensibles aux solvants organiques (dérivés du pétrole...).
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Compte-tenu de la diversite des polymeéres, il faut toujours spécifier au fabriquant (via le fournisseur
éventuellement) les conditions d'utilisation de son produit et I'associer au choix du meilleur produit ou

compromis [20].
1.5.2.Propriétés physiques des polyméres

Les matériaux polymeéres sont divisés en deux classes : techniques et structurelles. Les techniques
sont produites pour leurs propriétés optiques, électroniques, physicochimiques et pharmaceutiques, tandis
que les matériaux structurels sont formés pour adapter leur propriété mécanique a une utilisation

specifique, tels que les polymeéres transparents.

Les polymeéres sont de bons, voire tres bons, isolants électriques et des isolants thermiques de qualité

moyenne tant gu'ils ne forment pas de mousse [20].
1.5.3.Propriétés thermiques des polymeres

La température de transition vitreuse "Tg" et la température de fusion "Tf" sont les deux

températures fondamentales nécessaires dans I'étude des matériaux polymeres.

La température de transition vitreuse est importante pour les polymeres amorphes, notamment les
thermoplastiques amorphes, qui ne présentent aucune force de cohésion et les zones cristallines n’existent
pas. Les températures caractéristiques d'un seul et méme matériau peuvent alors étre classées de la fagcon

suivante :

Température de transition entre différents comportements mécaniques. Ceci peut se produire pour
les matériaux en verre thermoplastique aux températures suivantes : température de fusion, température
de cristallisation et température de décomposition thermique. Une matrice polymere peut présenter des
semi-cristaux dans une région également limitée a la température, en fonction des températures appliquées
[21].

1.6. Recyclage des matiéres plastiques

Les motivations pour recycler au sens large les matiéres plastiques incluent des raisons écologiques,

la demande des consommateurs, la législation et un codt réduit par rapport aux matieres neuves. Le

10
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développement de I’intérét pour I’environnement et la réduction de la capacité des sites d’enfouissement
ont suscité un programme de recyclage des matiéres plastiques dans la plupart des pays développés depuis

plus d’une dizaine d’années [22].

Le recyclage des matieres plastiques est un défi en raison de I'existence de plusieurs familles de
polymeéres avec des grades et des additifs différents (anti-UV, antistatiques, retardateurs de flamme,

colorants, pigments, charges, etc.).

L’industrie du recyclage des plastiques est en pleine croissance. Toutefois dans les faits, toutes les

matieres plastiques ne sont pas concernées par ce type de valorisation [23].

En effet, certaines sont également valorisées par voie énergétique. Deux procédés de recyclage

existent :

- le recyclage mécanique : Ce processus consiste a transformer les déchets en matieres plastiques,
qui sont posées, frottées et remplies pour créer des granules ou des produits finis sans modifier la
structure chimique des plastiques.

- lerecyclage chimique : Le processus consiste a décomposer les déchets, ce qui entraine souvent la

découverte des monomeres originaux [24].
Il faut distinguer deux types de recyclage :

- lerecyclage en boucle : Le matériau d'un produit est réutilisé dans la production du méme type de
produit.
- lerecyclage en cascade : Le matériau d'un produit est recyclé pour produire un autre produit [25].

1.7.Polychlorure vinyle (PVC)

Le PVC est I'un des matériaux polymeres les plus fréquemment employés dans de nombreuses
applications, principalement en raison de son prix abordable et de sa grande fonctionnalité. Pour cela. Le
PVC est un matériau polymere solide. La présence d'additifs peut facilement altérer ses caractéristiques
[26].

11
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Le PVC est un produit solide tres dangereux, notamment en raison de ses propriétés cancérigenes
(inhalation de vapeurs de PVC peut provoquer des neuropathies au niveau des os et induire certains

cancers, notamment le cancer du foie) [27].
1.7.1.Définition

Le poly (chlorure de vinyle), également connu sous le nom international PVC, est une substance
thermoplastique amorphe ou faiblement cristalline, fabriquée a partir de carbone, d’hydrogene et de chlore.

Le pétrole fournit 43 % du carbone et de I'nydrogéne, tandis que le sel fournit 57 % du chloré [28].

La chaine de PVC est constituée d'élements identiques ou monoméres. Il s'agit du chlorure de vinyle
monomere C2 H3 Cl (CH2=CH-CI) pour le PVC. Le PVC est composé de 750 a 1500 molécules.

Le PVC est le second matériau plastique le plus couramment employé dans le monde. 1l appartient

a une famille de polymeres thermoplastiques (polymeres a moulage et a formation par chauffage).

La polymeérisation radicalaire en bloc ou en suspension de chlorure de vinyle permet d'obtenir ces
produits [29].

|1.7.2. Structure

La structure du PVC est constituée d'une chaine d'hydrocarbures avec des atomes de chlorure et de
carbonate, avec des zones microcristallines basées sur la configuration syndiotactique, affectant jusqu'a
20% de I'ensemble structurel [30].

Les atomes de chlore exercent principalement deux forces de cohésion puissantes dans le PVC, ce
qui rend le PVC incompatible avec les hydrocarbures non polaires. Cependant, cette polarité permet au

polymere de se dissoudre dans des solvants fortement polaires, comme les hydrocarbures chlorés [31].

H Cl H' /Cl
\__/ C
n /C—C\ —_— % \C%
H

Figure 1.9. La formule développée de polychlorure de vinyle.
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1.7.3. Propriété de polychlorure de vinyle (PVC)
1.7.3.1. Propriétés physiques

Le PVC est un polymére amorphe, mais il peut étre syndiotactique sur les segments de chaine et

s'organiser en phase cristalline, mais le taux de cristallinité ne depasse jamais 10 a 15%.

Le PVC a une masse volumétrique de 1,38 g/cm3 et est transparent et relativement perméable a
I'eau. Sa masse moléculaire moyenne est généralement donnée par la "valeur K". A mesure que la valeur
K augmente, sa résilience, sa stabilité thermique et sa résistance au débit augmentent, rendant la

transformation plus difficile [32].
1.7.3.2.Propriétés mécaniques

Les propriétés mécaniques sont essentielles, car la plupart des utilisations finales nécessitent une

charge mécanicienne dans des conditions de service spécifiques.

Comme d'autres matériaux thermoplastiques, le PVC est un matériau viscoélastique dont les
propriétés mécaniques dépendent de la température, du temps et des contraintes. En général, vous devriez
considérer les effets de votre environnement de travail. Les propriétés mécaniques typiques sont indiquées
dans le tableau [33].

Ce tableau représente la différence entre les propriétés du PVC rigide et du PVC souple :

Tableau 1.2 : les propriétés du PVC rigide et du PVC souple [34].

Propriétés Unités PVC rigide PVC souple
Masse volumique g/cma 1.86 1,16 -1,35
Module d’¢lasticité M Pa 2700 - 3000 25 -1600
Contrainte a la rupture M Pa 50 - 60 8-25
Allongement a la rupture % 10 - 50 170 - 400
Allongement a la rupture % 4-6 /
Température de transition vitreuse °C 80 -50-80

13
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Le PVC presente une rigidité exceptionnelle jusqu'a sa température de transition vitreuse, il présente
une résistance a I'abrasion remarquable, mais il est plutét fragile face aux chocs a basse température (-10
°C) [35].

1.7.3.3. propriétés chimiques

PVC non-plastifié résiste bien a 60°C aux acides et bases, huiles, alcools et hydrocarbures
aliphatiques, mais est insensible aux hydrocarbures aromatiques et chlorés, esters et cétones qui

provoquent un gonflement, et est sensible aux agents atmosphériques et a la lumiére solaire [36].
1.7.3.4. Propriétés thermiques

» Tenue au feu : La déecomposition du PVC entraine la libération d'acide chlorhydrique gazeux,
mais il est également auto-extinguible.

Conductivité thermique : Environ 0,2 W.m-1.K-1. est sa valeur.

Capacité thermique massique : 1046 J.kg-1.K-1.

Coefficient de dilatation linéique : 5.10-5.K-1 pour les PVC non plastifiés.

YV V VYV V

Pouvoir calorifique : 17 K/kg La valeur du PVC non plastifié est plus élevée, mais variable apres

la formation, tandis qu'elle est supérieure pour le PVC plastifié.

» Température de ramollissement : elle se situe entre 65 et 85°C pour les PVVC non plastifiés, elle
atteindre des valeurs supérieures a 100°C pour les mélanges de PVC et PVC chlore.

» Température de fléchissement sous charge : elle ne s’applique qu’au PVC non plastifié, elle varie

entre 55 et 70°C selon les formulations. Pour celles contenant du PVC chloré, elle peut atteindre

90°C [37].

1.7.4. Applications de PVC

La consommation de PVC augmente d'environ 3,5% a I'échelle mondiale, avec des profils rigides
en croissance plus rapide que le marché, en particulier dans I'emballage et I'ameublement. Le PVC est
facilement recyclable, semblable a la plupart des polymeres, et ses principaux secteurs industriels le

consomment. L'évolution des marchés du PVC peut étre observée comme suit :

14
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- Emballage.

- batiment : profilés (encadrement de fenétre et portes).

- automobile : tableaux de bord, accoudoirs.

- bagagerie, chaussures.

- cablerie : isolation de cables haute et basse tension.

- plasticulture : tuyaux d’irrigation, serres, films, et de drainage [38].

- Industrie électrique lourde et électrodomestique : corps et aspirateurs, composants pour radio.

- Industrie chimique : cuves de stockage, revétement de cuves...est.

- Soins de santé : cathéters, masques a oxygene, poches a sang, emballages stériles, toutes sortes de

conduites et petits tubes, gants chirurgicaux, équipement médical dives [39].
1.7.5.Inconvénients et Avantages du PVC
1.7.5.1.Inconvénients

Le PVC trés dangereux en raison notamment de ses propriétés concérogenes : I’inhalation de vapeur
de PVC susceptibles de provoquer de Iésions osseuses et angioneurotiques et d’induire certains cancers

(angiosarsomes) notamment du foie.

Odeur avec libération de substances nocives [27].
1.7.5.2.Avantages

Le PVC offre plusieurs avantages :

est un excellent isolant thermique et acoustique.
est un produit sain et familier.
se laisse facilement modeler.

un prix attractif.
nécessite moins de combustibles fossiles.

V V.V V VYV V

est un produit de construction relativement bon marché [40].

15



Chapitre | Geénéralité sur les polymeres

Conclusion

Nous avons vu dans ce chapitre les généralités sur les polyméres, tel que des définitions et Les
classifications des polymeéres en suite, les propriétés des polymeres. Et en particulier nous avons présenté

le polychlorure de vinyle(PVC) leur définition, propriétés, Avantages et Inconvenients.

Dans le chapitre suivant on va ce focalisé sur les membranes polymérique.

16
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I11.1. Introduction

Les processus de séparation et de purification utilisant des membranes ont suscité un intérét croissant
dans de nombreuses industries, car les membranes offrent une haute sélectivité sans nécessiter de chaleur,

contrairement aux processus conventionnels tels que I'évaporation [41].

Differents types de membranes, telles que les membranes de microfiltration, d'ultrafiltration, de
nanofiltration et d'osmose inverse, sont largement utilisées dans les industries alimentaires, des boissons,
pharmaceutiques et chimiques pour divers processus de separation et de purification. Ces membranes
fonctionnent principalement sous pression et ne nécessitent que des pompes électriques pour leur

opération [42].

Les membranes de per évaporation sont également devenues une méthode alternative pour séparer
divers mélanges liquides, car elles peuvent séparer des composants difficiles a traiter par des méthodes de
séparation thermique. En fonction des matériaux utilisés pour leur fabrication, les membranes sont
généralement classées en deux groupes principaux : les membranes polymeres (organiques) et les
membranes céramiques (inorganiques). Cependant, des recherches récentes se sont également penchées
sur le développement de membranes hybrides organiques-inorganiques. En termes de co(t de production,

les membranes céramiques sont généralement plus colteuses que les membranes polymeéres [43].

L'une des membranes les plus populaires utilisées dans les processus de traitement de I'eau et des
eaux usees industrielles est la membrane d'ultrafiltration. Ces membranes sont généralement caractérisées
par leur seuil de coupure moléculaire (MWCO), qui varie de 300 a 500 000 Da. De nombreuses études
portent sur l'utilisation de divers matériaux polymeéres dans le but d'améliorer les performances des

membranes ou de réduire leur coQt [44].
11.2.Définition de la membrane

Une membrane est une barriére sélective formée d’une couche mince de matiére, permettant 1’arrét
ou le passage sélectif de substances dissoutes ou non, sous 1’action d’une force chimique (concentration)

ou physique (pression). En général, les constituants qui sont plus petits que les pores de la membrane sont
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capables de passer a travers la membrane sous 1’effet d’une pression appliquée tandis que les substances

et les molécules de taille plus importante sont retenues par la membrane [45].

Membrane compartiment pérméat
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Figure 11.1. Membrane sélective.
11.3.Classification de membrane

Les membranes sont des matériaux poreux ou denses composés organiques ou de matieres minérales

ou hybrides, homogénes ou plus généralement composites.
Il existe différents types de membranes.
11.3.1. Les membranes organiques

Les membranes a base de polymeres comptent parmi les plus utilisées dans les installations de
dessalement. Différents polymeres sont utilisés pour étre adaptés au seuil de coupure des poids
moléculaires, pour obtenir la résistance au colmatage desirée ou le rendement voulu. Les matériaux les
plus usités pour les membranes organiques sont les polymeéres organiques synthétiques ou naturels :
acetate de cellulose, Polysulfone, polyamides aromatiques, Polyacrylonitrile, Fluorure de Polyvinylidéne
(tableau 11.1). La plupart d'entre elles ont des qualités (facilité de mise en forme, élasticité par exemple)
qui leur conferent une grande adaptabilité aux différentes applications. La majeure partie (aux alentours
des 90%) des membranes d'ultrafiltration (UF) et de microfiltration (MF) est actuellement constituée de
membranes organiques. En revanche, elles présentent une faible résistance mécanique aux hautes
pressions, une résistance thermique limitée, une durée de vie plus faible que les membranes céramiques
[46].
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Les membranes organiques de microfiltration a nanofiltration ont une matrice organique poreuse
d’épaisseur 100 a 200 um qui servent de support a la membrane filtrante dont I'épaisseur se situe entre 0,1
et 1 um [47].

Tableau I1.1 : nom, abréviations et formule chimique de différents polymeres constitutifs de membrane

organique.

Nom Abréviations Formule Chimique

ey e JT
Polyethersulfone PES L N\ / E N\ / n

H}m@@”@%

Polysulfone PCU

Polyethyleneglycol PEG L 4 n

I1.3.2. Les membranes minérales (ou inorganique)

Ces membranes présentent une structure a la fois composite et asymétrique : elles sont composées
d’un support macroporeux a base d’alumine ou de carbone sur lequel sont déposées un nombre variable
de couches d’oxydes minéraux (aluminium, ZrO2, TiO2...). Le role 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 =120 °C et pH = 1-14) [48].

11.3.3.Membranes hybrides (organique — inorganique)

IIs allient les avantages des uns et des autres, ils offrent des avantages spécifiques pour la préparation
de membranes exigeant une sélectivité importante et des débits élevés, ou une résistance chimique et
thermique considérable. On les range en deux catégories : Premier type : seules les forces de Van Der

Waals ou les liaisons hydrogéne existent entre les parties organiques et inorganiques. Ces matériaux
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hybrides peuvent étre comparés avec des micros ou nano composites dans lesquels une part (organique ou

inorganique) est dispersée dans 1’autre agissant comme la matrice hote.

Second type : les liaisons covalentes entre les phases organiques et inorganiques sont présentes dans
ces modeéles. 1l en résulte soit un matériau hybride homogeéne au niveau moléculaire, soit une grande aire

de surface inorganique greffee de groupes organiques [49].
11.3.4. Membranes composites

Les membranes composites, également connues sous le nom de TFC (Thin Film Composite), sont
constituées de plusieurs couches de matériaux ayant différentes porosités et compositions chimiques. Elles
ont été développées dans le but d'augmenter la perméabilité des membranes en réduisant I'épaisseur de la
couche active sélective. Ces membranes sont principalement utilisées dans des applications telles que la
nanofiltration et I'osmose inverse, avec des épaisseurs allant de 10 a 100 nm. Les autres couches de la
membrane présentent une porosité croissante afin d'assurer la résistance mecanique de la couche active
[50].
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Figure .11.2.Membranes composites [51].

11.3.5. Membranes anisotropes (ou asymétriques)

Ces membranes sont formées d’une couche de surface tres fine déposée sur un support poreux plus
épais. Les propriétés de séparation et de perméabilité sont assurées par la fine couche extérieure, alors que

la structure interne assure le support mécanique.
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Les membranes anisotropes sont largement utilisées dans les procédes de séparation commerciaux
en raison de leurs avantages en termes de gain de flux. Pour des raisons économiques, il est préférable que

les membranes soient aussi fines que possible afin d'obtenir des flux élevés.

Les membranes organiques de microfiltration a nano filtration ont une matrice organique de 100 a
200 nm qui sert de support & la membrane filtrante, tandis que les membranes minérales sont composées
d'une matrice & base d'alumine ou de carbone avec des couches d'oxydes minéraux appliquées par frittage.
La taille des pores est déterminée par la granulométrie de la poudre initiale, et la peau peut étre dense ou
poreuse en fonction de l'application envisagée. L'incorporation d'un support textile peut également

ameliorer la résistance mécanique de la membrane [52].
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Figure 11.3.Représentation schématique des différentes structures membranaires (Membrane

asymétrique).
11.3.6. Membranes symétriques

Ces membranes sont caractérisées par une microstructure homogéne dans toute 1’épaisseur. Elles

peuvent étre poreuses ou denses [53].

B

Figure 11.4 : Représentation schématique de membrane symétrique.
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11.4. Caractérisation des membranes
On a grandes notions qui permettent de caractériser les membranes :
11.4.1. Le taux de conversion

Le texte explique que dans le cas des techniques & membrane, I'écoulement du fluide a filtrer peut
étre continu et tangentiel. La fraction du liquide qui traverse la membrane est appelée taux de conversion

de l'opération de séparation.
11.4.2. Durée de vie

Chaque membrane a une durée de vie limitée, au-dela de laquelle elle ne fonctionnera pas
correctement. Cela se traduit par une diminution de son rendement et de ses performances, ainsi que par

une détérioration de son état et des signes d'usure.
11.4.3. Résistance

En ce qui concerne la pression, la température et les agents chimiques, nous constatons que la
sélectivité et la perméabilité sont directement influencées par ces facteurs. Une membrane est utilisée dans

des limites précises de pression, de température et de pH [54].
11.4.4. Sélectivité

La sélectivité est une caractéristique essentielle mais difficile a quantifier. Elle concerne la surface
de la membrane et détermine quels composés de la solution peuvent la traverser. Cette caractéristique est

étroitement liée a la nature physique et chimique de la membrane.
11.4.5. Permeéabilité

La perméabilité est un parameétre qui définit la facilité avec laquelle I'eau traverse la membrane. Elle
repose essentiellement sur la taille des pores et I'épaisseur de la membrane pour les membranes poreuses,

ainsi que sur les propriétés chimiques pour les membranes denses [55].
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11.4.6.Taille des pores

Les pores de microfiltration varient de micromeétres a nanomeétres, la porosité de la membrane n'étant
pas toujours uniforme. Le mécanisme de transfert est de solution/diffusion plutdt que de convection, la
structure du polymere change en fonction de I'énergie d'activation et de la température. La sélectivité des

membranes dépend de I'affinité des matériaux [56].
11.4.7.Seuil de coupure

Le seuil de coupure est la masse molaire critique pour laquelle 90 % des solutés sont retenus par la
membrane, mesurée en g/mol ou Dalton. C’est un moyen de caractériser les membranes, mais il n’est pas

rigoureux scientifique [56].
11.5. Géométrie des modules

Les membranes sont utilisées dans des modules, qui sont constitués de films, de tubes ou de fibres.
Différents types de modules varient en termes de performances, de co(t, de filtration de surface, de
consommation d'énergie, de susceptibilité a I'encombrement, de facilité de nettoyage et d'adhésion a une
condition de processus spécifique. Les quatre modules disponibles pour les applications industrielles sont

les suivants [57] :

e module a membrane plane.
e module a membrane tubulaire.
e module a membrane spiralée.

e module a fibres creuses.
11.5.1. Membranes planes

Les plans de membrane sont faits de supports en polyester non tissé et peuvent étre faits soit d'un
seul matériau, soit de composites. Ils ne sont pas résistants mécaniquement lorsqu'ils sont appliqués
inversement, ce qui les rend inadaptés pour les filtrations rétro. Ces membranes organiques sont utilisées
dans les modules en spirale, qui sont généralement disponibles sous la forme de membrane plane pour les

essais préliminaires.

23



Chapitre |1 Les membranes

Tube
collecteur

Mince pellicule ¢
upport
semi-perméable poreux PO T

Espaceur - perméal
Vembrane:

Support mécanique

Figure 11.5. Structure d’'une membrane plane(a), et d'un module spiralé (b).

Les membranes en céramique sont rigides, non enroulables et ne conviennent qu'aux modules de

type filtre-presse en raison de leur structure cristalline [58].
11.5.2. Membranes tubulaires

La structure des membranes tubulaires est cylindrique et leur diamétre interne dépasse le centimétre.
Les membranes capillaires sont des membranes dont le diamétre varie de 3 mm a 10 mm .En général, il

s'agit de membranes minérales, méme s'il existe des membranes organiques.

Elles peuvent étre monocanaux (figure 11.6.a) ou multicanaux (figure 11.6.b). Elles sont constituées
d’un support poreux dans lequel circule le perméat sur lequel est déposée la couche active. Celle-ci est
généralement située a la surface interne des canaux. La couche active est souvent utilisée a la place des

filtrations rétro en raison de sa structure simple.
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Figure 11.6.Exemples de membranes tubulaires [58].
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11.5.3.Membranes spiralées

Les membranes peuvent étre enroulées en spirale pour améliorer leur compatibilité, comme le

montre la figure 11.7, qui montre la composition d'une membrane spirale avant et apres I'enroulement.

I W ccpaceur

membrang

- I ik mé[u"ique e

membrane

eee———i
I § rcvétement de protection

Figure 11.7. Schéma de la structure d’'une membrane en enroulement spiralé [59].

La couche sélective, située sur un support mécanique, offre grande flexibilité et peut étre adaptée
pour la membrane application finale, mais ne fonctionne pas avec la filtration inverse. Membranes planes
peuvent étre utilisées dans modules spiralés. (cf. Figure 11.7). Elles sont enroulées autour de 1’axe de la
spirale du module [59].

11.5.4.Membranes fibre creuse

Les membranes de creuse sont autonomes et ont une surface active d'un volume important, ce qui
les rend idéales pour les applications industrielles (cf. Figure 11.8). Elles sont généralement composées

d’un seul matériau, méme s’il existe également des fibres composites.

Figure 11.8.Membrane géométrie fibre creuse avec différents types de structures (a), (b) et (c).

La membrane fibre creuse se constitue d’une ou deux couches actives en fonction de la méthode

d’¢élaboration. La couche active se situe au niveau de la surface interne, externe ou les deux. L’alimentation
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de la fibre creuse peut se faire de I’intérieur de la fibre (dans le cas d’une couche active interne) vers

I’extérieur et réciproquement. Cette géométrie facilite la filtration en sens inverse, ce qui permet de dé

colmater les membranes [59].

Tableau 11.2 : Comparaison entre différents types de modules a membranes (UF, MF, NF, OI) industriels

[58].
Géométrie
Plan | Spiralée | Tubulaire | Fibres creuse
Membranes | Organique en format | Organiques Organiques : Organiques avec la
monotubulaires couche séparatrice
rectangulaires ou en Ou peau a I’intérieur
disque Minérales : ou a I’extérieur
monotubulaires ou
multicanaux
Assemblage Le principe de Les Le module se compose Le module se
pression des membranes de membranes tubulaires | compose d'un ou de
fibroblastes stipule | d'origine plate paralleles séparées par plusieurs fils de
que le coOté de retrait | sont encerclées | des joints d'étancheité, fibres tordues
est situé entre les et serrées sur avec le cote rétentat a intégrés dans un
plaques liéesala | un tube perforé I'intérieur et le coté matériau résistant et
membrane, séparées | avec des grilles | pénétré a I’extérieur des | assemblés dans une
par des articulations | souples pour tubes, enveloppés dans enveloppe en
structurelles, et le séparer le coté une enveloppe en plastique ou en acier
coté pénétré est reculé du c6té plastique ou en acier inoxydable.
placé dans la partie pénétré. inoxydable.
cellulaire.
Surface jusqu’a 100 m2 jusqu’a 30 m2 jusqu’a 25 m2 jusqu’a 74 m2
filtrante par
module
industriel
11.6.Filtration

La filtration est un processus de séparation qui implique le passage d'un melange liquide a travers

un milieu poreux pour conserver de maniere optimale les particules solides tout en permettant au liquide

de passer. Il aide a retenir les particules suspendues dans I'eau, qu'elles soient en eau crue ou formées

pendant les phases de prétraitement. L'objectif est de maintenir les matériaux suspendus a la surface et les

pores du support de filtration [60].
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La filtration de membrane est un processus de séparation fiable et efficace, mais ses défis découlent

d'un blocage complexe, qui peut affecter les performances du systéme et provoquer une détérioration de

I'osmose inverse [61].

11.7.Gamme de filtration

Membrane sélectivité est dépendante du domaine d'application et de la taille des pores. La

membrane agit comme une barriére physique, soulignant large particules. Les membranes sont présentées

et regroupées en fonction de la taille des pores, ressemblant a la gamme de membranes.

Tableau 11.3.Procédés de séparation utilisés dans I’industrie membranaire [59].

Membranes Force motrice Méthode Application
Microfiltration Symétrique micropores 0.1 —1 | Pression hydrostatique Tamisage Clarification
um 0.1 -1 bars
Ultrafiltration Asymétrique micropores Pression hydrostatique Tamisage Séparation macromolécules
0.01-0.1 um 1 -5 bars
Nanofiltration Asymétrique nanopores 1 -10 Interfaces Tamisage Séparation sels inorganique
nm hydrostatique interaction et petite molécules
organique
Osmose inverse Asymétrique couche sélective | Pression hydrostatique Diffusion Séparation sel et
composite (A° - nm) 20 — 200 bars solubilité microsolutés
Dialyse Symétrique Concentration Diffusion Séparation sel et
microsolutés de solution de
macromolécules
Electrodialyse Echange cation et anion Potentiel électrique Charge Désalinisation solution

électrique des

particules et

ionique

taille
Séparation gaz Homogéne Pression hydrostatique Diffusion Séparation gaz composés
concentration solubilité
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11.8. Procédés de filtration membranaire
11.8.1. Microfiltration

La Microfiltration est le plus ancien de tous les procédés membranaires, L’utilisation d’un tel
procedé a été nécessaire pour assurer une eau potable slre du point de vue bactériologique dans les villes
allemandes bombardées durant la Deuxiéme guerre mondiale. Les membranes de MF utilisées dans le
domaine de 1’eau potable sont capables de retenir des particules plus grandes que 0,1um. Ces membranes

permettent donc de retenir en bonne partie des particules a I’origine de la turbidité.

L’utilisation principale de la MF reste la clarification ¢’est-a-dire I’enlévement des particules en
suspension. La pression d’opération en MF est relativement basse (< 350 kPa) et les flux de permutation

sont élevés (10-2 a 10-4 m/s). La MF peut aussi servir de prétraitement pour la NF et I’Ol [62. 63].
11.8.2. Ultrafiltration

L’ultrafiltration est utilisée 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 elevée (polymeres, protéines, colloides). Le seuil de coupure est décrit par la
masse moléculaire maximale des composés susceptibles de traverser la membrane pour les membranes

d'ultrafiltration.

Le seuil de coupure s'exprime alors en unité de poids moléculaire, le Dalton (1D =1g.mol 1). Cette
appellation est expliquée par I’étalonnage des membranes d’ultrafiltration, qui se fait grace a des protéines
et des sucres purifiés de poids moléculaires bien connus. Par ailleurs, I'utilisation du poids moléculaire
plutot que d'une mesure métrique des pores dans I’ultrafiltration est justifiée par le fait que d’autres
parametres que la taille entre en jeu. C’est par exemple le cas de la couche de polarisation qui est plus
grande que la taille des pores. Pour passer au travers du port, le composé doit également franchir les

interactions avec la couche de polarisation [59].
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Figure 11.9 : Principe de ’ultrafiltration.

11.8.3. Nanofiltration

La nanofiltration permet la séparation de composants ayant une taille voisine de celle du nanométre.

Les sels ionisés monovalents et les composés organiques non ionisés de masse molaire inférieure a 200 —

-1 oy, . .
250 g.mol ne sont pas retenus par ce type de membrane. Les sels ionises multivalents (calcium,

magnésium, aluminium, sulfates...) et les composés organiques non ionisés de masse molaire supérieure

s -1
a environ 250 g.mol sont, par contre, fortement retenus.
11.8.4. Osmose inverse

Le phénoméne d’osmose est un phénomene naturel courant (membranes cellulaires) qui tend a
équilibrer la concentration en solutés de part et d’autre d’'une membrane semi-perméable laissant passer
le solvant. La différence de concentration crée une pression, appelée Pression osmotique. Le soluté
traverse alors la membrane vers la solution la plus concentrée afin de la diluer et donc équilibrer les
concentrations. Dans I'osmose inverse, pour inverser le passage du solvant et augmenter la différence de

concentration, il faut appliquer une pression supérieure a la pression osmotique [59].

Pression> I1

Osmose Osmose inverse

Figure 11.10 : Principe de 1’osmose inverse.
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11.9. Modes de fonctionnement

Les membranes peuvent étre utilisées en filtration selon deux fonctionnements principaux :

e La filtration frontale.

e Lafiltration tangentielle.
11.9.1. La filtration frontale

La filtration frontale sur support est I’un des principaux modes adoptés en filtration membranaire a
coté de la filtration tangentielle et est caractérisée par le passage perpendiculaire du mélange a séparer par

convection sous 1’action de la différence de pression transmembranaire [64].

Le fluide circule perpendiculairement a la membrane sous I’effet d’un gradient de pression. Les
solutés rejetés s’accumulent au fur et 8 mesure de I’avancement de la filtration sur la membrane et le débit

du filtrat diminue de fagon trés importante au cours du temps [65].
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Figure 11.11. Gauche : Schéma de fonctionnement de la filtration frontale ; Droite :
Evolution du débit et de 1’épaisseur du depdt en fonction du temps.

11.9.2.Filtration tangentielle

Afin d’obtenir des taux élevés de transfert de masse, il est nécessaire de contrOler / atténuer
I’accumulation qui limite le transfert. Cela est rendu possible par I’imposition d’une circulation du fluide
tangentiellement & la membrane (cisaillement) et/ou de turbulence dans I’environnement immédiat de la

membrane [66].
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Figurell.12 : Gauche : Schéma de principe de la filtration tangentielle ; Droite :

Evolution du débit et de 1’épaisseur du dépot en fonction du temps.

Conclusion

Dans cette étude bibliographique. Les principes de base de la filtration membranaire ont été exposés
dans ce chapitre. Les différentes classes de membranes disponibles. Nous nous sommes attachés a décrire
le principe de différentes techniques de séparation membranaire. Les quatre procédés de séparation ont

été présentés a savoir la microfiltration, I’ultrafiltration, la nanofiltration et I’osmose inverse.
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I11.1.Introduction

Ce travail porte sur la préparation et la caractérisation des membranes a base de polymeére et leurs

applications dans le traitement des eaux polluées.

Dans ce chapitre nous présentons le travail expérimentale comprend préparations de membranes ou
les membranes ont été fabriquées a partir de le poly (chlorure de vinyle) (PVC) aprés I’avoir dissous avec
un solvant chimique approprié et y avoir ajouté du sable dans différentes proportions. Les membranes ont

également été fabriquées a partir de PVC avec du polyester dans certaines proportion.

Et qui ensuite caractérisées par différentes techniques d’analyses : FTIR, Ep et DRX.
111.2.Elaboration des membranes polymeére
111.2.1.Les produits chimique utilisés pour 1’élaboration des membranes

Dans la réalisation de ce travail, nous avons utilisé plusieurs types de produits chimiques pour la

préparation des membranes pour les essais de filtration.

= Polymeére (polychlorure de vinyle) PVC
Dans ce travail, le PVC utilisé est un polymeére de base pour la préparation des membranes,

avec une masse molaire moyenne de 62,49 g/mol.

TT
T
H H

n

Figure 111.1. Structure chimique de polymeére PVC [28].
Tableau I11.1. Caractéristiques de polymeére PVC.

Formule brute C2H3Cl avec n=700 a 1500
Masse molaire 62,49 g/mol
Masse volumique 1,38 g/cm3
T de fusion > 170 (°C)
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Figure 111.2. Type et Les morceaux de polymére PVC utilisé.

= Solvant
Par définition, un solvant est une substance qui forme une solution uniforme avec d’autres
substances. Dans 1’industrie, nous nous sommes traditionnellement limités aux solvants
organiques, ¢’est-a-dire aux solvants qui contiennent au moins un atome de carbone dans leur
structure moléculaire.
Le choix du solvant est critique pour la préparation de la membrane PVC ; le polymére doit

étre soluble dans le solvant (DMF).

Figure 111.3.N,N-Diméthlformamide (DMF).

Sable (Sb)

Le sable est un matériau solide granulaire constitué de petites particules résultant de la
décomposition de matériaux d'origine minérale ou organique [67].

Dans notre travail expérimental, nous avons broyé et tamis¢ le sable a 1’aide d’un tamis

S50pum.

Figure 111.4. Broyé et tamisé le sable (Sbh).
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= Polystyrene
Le polystyréne (PS) est un composé qui est un polymére d'hydrocarbure aromatique

synthétique dérivé de la molécule monomere de styréne. 1l peut étre solide ou expansé [68].

Figure 111.5.Structur et un morceau de Polystyrene (PS).

111.2.2. les matériels utilisés

=  Bouteilles en verre
= Agitateur magnétique
=  Filme en verre

= Bain de coagulation

111.2.3.Préparation des membranes

Cette technique comporte 3 étapes principales nous avons suivi les étapes suivantes pour la

préparation des membranes :

1- Préparation les solutions membranes (PVC), (PVC/Sable) et (PVC/PS).
2- Formation la membrane.

3- Coagulation et séchage la membrane.

Solution de membrane PVC

N =]

Filme en verre
Bain de coagulation

—-———m—
20 min

Tige en verre

Figure 111.6. Procédure de préparation des membranes par filme en verre, Placé ensuite

plongé dans un bain de coagulation.
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111.2.3.1.Préparation les solutions membrane
111.2.3.1.1.Préparation les solutions PVC et PVC/Sable

Des solutions de membranes de différentes proportions de polymeéres mixtes PVC/Sable (50um)
variant de 0%, 2%, 5%, 7%, de sable ont été fabriquées, nommées M1, M2, M3, M4.

Tout d'abord, une solution de la membrane M1 en PVC pur a été préparée avec une teneur en sable
de 0%, tout d’abord, une quantité de 4,5 g de PVC sont pesés et introduits dans une bouteille en verre
contenant 20 ml de solution de solvant chimique, le contenu est ensuite bien mélangé en utilisant un

agitateur magnétique pendant une durée totale de 12 heures.

Mélange Agitation (12h)

Figure 111.7.préparation la solution de membrane M1 en PVC (0% Sb).

Le pourcentage désiré de sable étant ajouté lentement pour former M2 (2% Sbh, 98%PVC), M3
(5%sSh, 95%PVC), M4 (7%Sh, 93%PVC).

Mélange Agitation (12h) meélange solution Agitation
de PVC + Sable

Figure 111.8.préparation la solution de la membrane PVVC/Sable en pourcentage.
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111.2.3.1.2.Préparation les solutions membranes PVC/PS

Des solutions des membranes de différentes proportions de polymeres mixtes PVC/PS variant de
10%, 15%, 20%, de Polystyrene (PS) ont éte fabriquées, nommées Mps 10% ,Mps 15% et Mps 20%.

Solvant

Solvant Mélange Agitation (12h) mélange solution pvc +PS

Figure 111.10.préparation des solutions membrane PVC/PS.

111.2.3.2. Formation des membranes

La solution de la membrane M1, M2, M3, M4 et Mps en PVC homogéene formée a été maintenu a
une température ambiante pendant environ 5 h, il est ensuite coulé sur un film en verre a température

ambiante a l'aide d’une tige en verre, et laiss€¢ 20 minutes a une température ambiante.

W
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Figure I11.11.Formation de membrane.

111.2.3.3.Coagulation et séchage la membrane

La plague en verre contenant le film est immergé dans un bain de coagulation d’eau distillée, puis

apres la formation d’une membrane solide a l'intérieur du bain de coagulation.

Figure 111.12. Bain de coagulation (d’eau distillée).

La membrane est retirée et conservée a l'intérieur d'un papier filtré pendant une période de 8 heures

pour un bon séchage.

Figure 111.13.Séchage la membrane sur du papier filtre.
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111.3.Méthodes de caractérisations

Nos échantillons ont été caractérisés par les méthodes tels que : la Spectroscopie Infrarouge a

Transformée de Fourier en transmission (FTIR), 1’épaisseur (Ep) et diffraction aux rayons X (DRX).
111.3.1.Caractérisation par Infrarouge a Transformée de Fourier en transmission (FTIR)

La caractérisation a été réalisée au niveau de laboratoire de Génie-physique par 1’appareil FTIR-
8400 de SHIMADZ.

Figure 111.14 : Spectrometre infrarouge SHIMADZU de type FTIR - 8400.

111.3.2. Jauge de mesure d’épaisseur (Ep)

Micrométre numérique certifié INSIZE avec une résolution de 0,001 mm, illustré a la Figure 111.23.
11 est utilisé pour mesurer 1’épaisseur des membranes PVC formées a plat. Pour une précision de mesure,
il est recommandé de laisser sécher complétement le film, puis de réaliser plusieurs mesures sur le film

puis d'utiliser la moyenne des épaisseurs obtenues [69].

Figure 111.15. Jauge de mesure d’épaisseur.
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111.3.3. Diffraction des rayons X (DRX)

L'analyse par diffraction des rayons X (DRX) est une technique utilisée en science des matériaux
pour déterminer la structure cristalline d'un matériau.
La DRX consiste a irradier les rayons X entrants vers le matériau, puis a mesurer l'intensité et I'angle

de diffusion des rayons X sortant du matériau.
111.4.Résultats et discussions

I11.4.1.1.Les spectres de FTIR
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Figure 111.16.Specter FTIR de M1 (0% de sable). Figure 111.17.Specter FTIR de Mps (10% PS).
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Les figures (16 et 17) montrent les spectres infrarouges du PVVC mesureés. Les résultats de la (figure
16) ont été obtenus a partir de mesures de PVC Pur qui ne contenait presque aucun plastifiant ou autre
additif, tandis que les résultats présentés sur la (figure 17) ont été obtenus a partir de mesure du PVC
souple contenant du sable comme additif. De plus, la (figure 18) montre les résultats de la mesure du
spectre infrarouge de PVC et polystyréne comme plastifiant. En comparant les spectres infrarouges des
(figures 16, 17 et 18), il est clair que les résultats des mesures du PVC souple sont tres difféerent des

résultats du PVC pur, mais sont assez similaires aux résultats obtenus par mesure du PVC + sable.

C'est car le spectre infrarouge de PVC + polystyrene est plus résistant que celui du PVC. Dans les
résultats de mesure du PVC souple, les pics aux alentours de 1400 cm-1 et 700cm-1 sont des pics
provenant du PVC, mais lorsque d'autres additifs tels que le sable et le polystyréne sont également inclus
comme additifs, les pics proches de 1400 cm-1 C=C sont se chevauchent et sont donc difficiles a
confirmer, et C-H saturé 2900 cm-1. Par conséquent, dans de nombreux spectres infrarouges du PVC
souple, la vérification du PVC est effectuée a I'aide du C — Cl vibration d'étirement proche de 700cm-1.
Cependant, en fonction du détecteur et méthode de mesure utilisée, confirmation a I'aide du pic associé a
I’étirement C — CI ci-dessus les vibrations peuvent ne pas étre possibles en raison de la mesure plage de
numéros d’onde utilisée. Méme dans ce cas, si I'échantillon est en PVC souple, on peut supposer qu'il
s'agit d'un tel basé sur la similarité des résultats de mesure avec eux, et C-H aromatique 3000 cm-1.
Cependant, en raison des préoccupations concernant les effets néfastes sur la santé effets de certains
plastifiants esters phtaliques, PVC souple contenant des plastifiants autres que les esters phtaliques sont

apparaissant.

Un exemple en est 1’étiquetage des « PVC ester non phtalique » sur les jouets et autres article. La

(figure19) regroupe les spectres FTIR des trois types des membranes.
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111.4.1.2.Les spectres de FTIR par Filme
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Figure 111.22.Specter FTIR de filme M4

Les (figures, 20, 21 ,22 et 23) montrent respectivement les spectres infrarouges du film des
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Figure 111.23.Specter FTIR de filme (M1, M4, Mps).

membranes PVC pur, PVC+sable, PVC+polystyréne et I’ensemble des spectres.

111.4.2.Epaisseur des membranes

Tableau I11.2.Epaisseur des membranes.

Membrane Epaisseur (um)
M1 65
M2 96
M3 120
M4 105
Mps 110
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Tableau 111.3. Données de Perméabilité en fonction du temps de la membrane M4.
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Figure 111.24. Courbe de Perméabilité en fonction du

temps de la membrane M4.

M4
Perméabilité (L/h.m?.bar) Temps (min)

0 0
0,4 120
0,5 240
0,7 360
0,9 480
1,12 600
1,4 720
1,6 840
1,9 960
2,1 1080

111.4.3.Les spectres de DRX de M1, M4 et Mps
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Figure 111.27.Specter DRX de Mps. Figure 111.28.Specter DRX de (M1, M4 et Mps).

Les modeéles DRX pour les surfaces des échantillons de membranes PVC ont également été analysé
et représenter dans les (figures 25, 26 et 27) Plusieurs pics de diffraction évidents ont été observés a partir
d'échantillons de surface dans la plage de 25 a 70°, bien que les courbes DRX révélent également des pics
de ’ordre de 20 a 40°. La position globale du pic de diffraction de I’échantillon de PVC était similaire a
celle de CasF(PQOa4)s. Une partie des pics de diffraction étaient compatibles avec MgClz qui est impliqué
dans la conduite du traitement, bien que plusieurs pics d'impuretés sont restés sans composés appropriés

correspondant a eux.

Ces résultats découlent du PVC surface de la membrane contenant des quantités importantes
d'impuretés colmatage di a la présence interrompue d’eau d’entrée pendant le processus expérimental.
Cela entraine un blocage des pores de la membrane et I'adhésion des substances inorganiques contenant

du calcium, conduisant a des pics de diffraction modifiés du PVC.

I11.5.Application de la membrane

Les tests sont effectués sur la membrane préparée a l'aide d'une seringue filtrante, ou I'on filtre I'eau

contaminée et une solution colorée.
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Figure .111.29. Filtration de la solution colorée.

-
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Figure 111.30.Filtration de I’eau contaminée.

Conclusion

Ce chapitre s’est porté sur préparation de membrane de PVC et caractérisé par différentes
méthodes de caractérisation des analyses effectuées DRX, FTIR et Ep, a présentation et I’interprétation
des résultats, et application de filtration de membrane a I'eau contaminée et une solution colorée.

Les résultats montrent 1’efficacité des membranes dans la réduction de la charge polluantes et

représente une faible résistance vis-a-vis la pression appliquée.
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Conclusion genérale

Conclusion générale

Le travail réalisé au cours de ce mémoire consiste a 1’élaboration, préparation et la caractérisation
des membranes a base de polymeére PVC et leurs applications dans le traitement des eaux polluées. Ou on
ajoutés le polystyréne et le sable au PVC a différentes proportion pour améliorer les performances de la
membrane préparée ses propriétés physiques, chimiques et mécaniques et par conséquent un effet direct

sur la performance des membranes préparées.

Aprés la préparation les films et les poudres sont caractérisés par spectroscopie infrarouge afin
d’identifier les fonctions principales synthétise. Les resultats ont montré que les blendes sont obtenues

avec succes et confirmés par la DRX. Les résultats sont :

Les bandes principales en (cm-1) apparait sont P\VC (C=C : 1400, C-H saturé 2900 et C-CI 700),
C-H aromatique 3000, Si-O-Si (entre 400 et 600) et O-H (3500-3100). Les pics similaire au composee
CabF(PO4)3 et MgCl2.

Finalement, les membranes de filtration sont appliquées sur I’eau contaminée et une solution colorée

par seringue de filtration, Ce qui a donné un meilleur résultat ¢’est le PVC/PS (10%).

Les résultats montrent I’efficacité des membranes dans la réduction de la charge polluantes et

représente une faible résistance vis-a-vis la pression appliquée.
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Résumeé

Résumé

Le but de ce travail est d'étudier la préparation de membranes de filtration & partir d'un polymére
peu colteux qui filtre les eaux polluées. Nous avons choisi un polymeére (PVC) auquel ont été ajoutés du
sable et du polystyréne pour améliorer ses performances. L'étude a également permis d'appliquer la
membrane préparée en filtrant de I'eau contaminée et une solution colorée a I'aide d'une seringue de

filtration (ultrafiltration).

Méthodes de caractérisation des membranes par diffraction des rayons X (DRX), Spectroscopie

infrarouge (IR) et mesure de I'épaisseur du film avec un mesureur d'épaisseur (Ep).
Mots clés : membrane, polymeére, polychlorure de vinyle (PVC), filtration.
Abstract

The objective of this work is to study the preparation of filtration membranes from an inexpensive
polymer that filters polluted water. We chose a polymer (PVVC) to which sand and polystyrene were added
to improve its performance. The study also allowed us to apply the membrane prepared by filtrating

contaminated water and a colored solution using a filtration syringe (ultrafiltration).

Methods of characterizing membranes by X-ray diffraction (DRX), Infrared (IR) spectroscopy and
film thickness measurement with a thickness meter (Ep).

Keywords: membrane, polymer, polyvinyl chloride (PVC), filtration.
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