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Résumé

L’objectif de ce travail est d’effectuer une autopsie sur trois membranes épuisées de trois stations
de dessalement d’eau de mer par osmose inverse a savoir celle de Fouka utilisant une membrane
de marque Hydranautics, celle d’Hamma utilisant une membrane LG Chem et celle de Maqgtaa
fonctionnant avec une membrane Toray, tous les tests effectués sur ces trois membranes ont révélé
un endommagement via le tests au bleu de méthylene et a la Rhodamine B . cependant les analyses
basées sur la diffraction des rayons X, la spectroscopie a transformée de Fourier, la perte au feu,
I’utilisation des solutions de rincage a base d’acide chlorhydrique, d’eau oxygénée, d’hydroxyde
de sodium, de chlorure de sodium et d’acide citrique étaient unanimes sur la saturation des
membranes en composés minéraux et organiquees en plus de la démonstration de 1I’état endommagé

et dégradé des surfaces des trois membranes.

Mots clés : Osmose inverse, membrane, colmatage, autopsie, Dessalement de I’eau de mer



The objective of this work is to perform an autopsy on three exhausted membranes from three
seawater desalination stations by reverse osmosis, namely that of Fouka using a Hydranautics
brand membrane, that of Hamma using an LG Chem membrane and that of Magtaa operating with
a Toray membrane, all the tests carried out on these three membranes revealed damage via the
methylene blue and Rhodamine B tests. however, analyzes based on X-ray diffraction, Fourier
transform spectroscopy, loss on ignition, the use of rinsing solutions based on hydrochloric acid,
hydrogen peroxide, sodium hydroxide, chloride of sodium and citric acid were unanimous on the
saturation of the membranes in mineral and organic compounds in addition to the demonstration

of the damaged and degraded state of the surfaces of the three membranes.

Keywords: Reverse osmosis, membrane, clogging, autopsy, Seawater desalination



A3 1S 8 e Lie Taand s ¢ el maliill 33yl e ol olpe Alat] cillane CDIG (e BadTLe g | DA ooy 55 ¢ 5]
sliag Jary (3 adaddll ¢l 5 LG Chem slie aladiuly Hamma «lie 5 « Hydranautics ataill Zadlall ¢Lie
oY) Galinall L) A (e e dsa s e DA Apie Y oda oy sal ) HLEaY) aaes iS¢ Toray
JuiaY) laid g ¢ A ysd Jasail dall Jalaill g ¢ Al 4221 3 gon o Lalall Gl (¢ b gay o Cpalag il
2Oy ¢ amdsaall 2S5 53 5 ¢ s Hued) 2S5 s ¢ 8IS 5 ) Gaea o Badinall Calalll il aladiul 5 ¢
Al Al Gl ) ALYl & gl LS ally Gabaally L2 V) aali o pleaYl il ol il aes s o 533 gual

AN 2pie V) mhaul 5 ) sl

'J;_.d\ ol U;_I ¢ @Jﬁaﬂ\ ¢ Alaway ¢ Ll « ‘;mSaJ\ C_mhﬂ\ daaliaal) ealaX)



INTRODUCTION GENERALE

Au XXeme siecle, la population mondiale a triplé et la consommation d’eau a sextuplé.

Selon I’organisation mondiale de la santé (OMS), 3,4 millions de personnes, principalement des
enfants, meurent chaque année de maladies dues a la mauvaise qualité de ’eau et 2,4 milliards de
personnes manquent d’eau pour leurs besoins d’hygiéne élémentaire. En outre, 1’accés a 1’eau est
inégal: un enfant né dans un pays développé consomme 30 a 50 fois plus d’eau qu’un enfant né
dans un pays en voie de développement. Les ressources en eau douce sont limitées et
I’accroissement prévu de la population ainsi que le développement industriel (1’industrie
consomme 20% de 1’eau produite) font craindre une rupture des ressources en eau [1].

Dans ce contexte, les procédés membranaires n’ont cessé de se développer depuis une
vingtaine d’années, car ils permettent de produire une eau de qualité pour la consommation
humaine et pour ’industrie avec une grande fiabilité. Le traitement de I’eau représente 40% du
marché global des membranes. Parmi ce marche, 15,4% concerne la potabilisation des eaux de
surface ou des eaux souterraines, 4,3% pour le traitement des eaux usées et 20,4% pour le
dessalement [1].

Les procedés membranaires font partie des nouvelles technologies qui peuvent jouer un réle
environnemental important. Ces procédés permettent la production d’eau destinée soit a la
consommation humaine (dessalement de 1’cau) soit aux industries (réutilisation de I’eau) qui
consomment de I’eau de pureté controlée dans leur chaine de production (industries
agroalimentaires, industrie pharmaceutique, etc.). L’utilisation des techniques membranaires
connait une croissance rapide, en raison notamment de la multiplication des domaines
d’application. Ce développement devrait s’amplifier encore, du fait de I’émergence des
problématiques liées a la préservation de la ressource (production durable), de I’environnement
(dépollution des effluents industriels) et grdce aux performances énergétiques et technico-
économiques de ces nouveaux procédés de séparation [2].

Dans les conditions d’utilisation en Algérie, la durée de vie de la majorité de membranes
d’osmose inverse n’excede pas trois ans, ainsi le vieillissement de membranes est caractérisé par
une dégradation de leurs performances. Dans la plupart des cas, les effets du vieillissement sont
peu ou mal connus a I’échelle locale et des mesures globales (flux, pression transmembranaire,

débit de perméat, taux de rétention...) ne permettent pas de les caractériser.



I1 est nécessaire d’étudier le colmatage de la membrane d’osmose inverse, afin de prolonger
leur durée de vie et donc de réduire les cotits de production d’cau. Il a fallu sélectionner sur des
sites industriels des membranes d’osmose inverse usées, pour réaliser les essais d’autopsie. Ces
essais permettent d’analyser et de comprendre les liens entre la dégradation des performances,
observée a I’échelle macroscopique et a I’échelle a laquelle se déroule le vieillissement [1].

Notre travail a porté sur 1’étude du colmatage des membranes d’osmose inverse (OI) usées
prélevées a I’usine de FOUKA, MAQTAA et HAMMA.

I comporte trois chapitres:

Le premier chapitre regroupe: I’osmose inverse (apergu sur les technologies
membranaires), les membranes (les différents types et la caractérisation des membranes
polyamides), le colmatage (les différents agents colmatant, mécanisme et source), I’autopsie de la
membrane et le lavage chimique des membranes colmatées.

Le deuxiéme chapitre décrit les materiels et méthodes développées pour realiser cette
étude.

Enfin, le troisieme chapitre est consacré a évaluer les principaux résultats obtenus au cours

de ce travail et leurs comparaisons.



Chapitre 1

SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE



1.

Osmose inverse (Ol)

Dans la nature ’osmose est un phénomene essentiel aux équilibres biologiques.

Mais le procédé industriel est qualifié d’osmose inverse car a I’aide d’une forte pression
(supérieure a la pression osmotique), on force I’eau salée a passer du compartiment le plus
concentré en sels au compartiment d’eau. Dans la réalité, si on avait laissé faire la nature, sans

imposer ni membrane ni pression, 1’eau douce se serait chargée en sels et I’eau salée se serait

diluée [3].
1.1 Osmose

L’osmose directe est un phénomeéne naturel selon lequel 1’eau migre a travers une membrane semi-
perméable, du compartiment le moins concentre vers le plus concentré. Il se poursuit jusqu’a
atteindre un équilibre; la différence de pression ainsi créee provoque une pression osmotique. Si
on applique sur la solution concentrée une pression supérieure a la pression osmotique, on inverse
le phénomene : I’eau migre du compartiment le plus concentré vers le mois concentre. Les solutés

(sels, molécules.....ctc.) sont retenus par la membrane [3].

1.2 Osmose inverse

L’osmose inverse est un procédé de séparation en phase liquide qui permet I’élimination d’un
solvant (eau dans la plupart des cas) d’une solution par perméation sélective a travers une
membrane semi-perméable sous I’action d’un gradient de pression (54 bars a 80 bars pour le
traitement de I’eau de mer).

Ce procédé fonctionne a température ambiante et n’implique pas de changement de phase.
L’énergie requise par 1’osmose inverse est uniquement électrique consommée principalement par
les pompes haute pression [4].

L’osmose inverse est utilisée pour le dessalement de I’eau de mer et des eaux saumatres, la

concentration des fluides alimentaires (lait, jus de fruits...) et pour le traitement d’effluents liquides

[5].



1.3 Principe d’osmose inverse

Le principe de 1’osmose est basé sur I’équilibre de concentration en soluté de part et d’autre d’une
membrane semi-perméable. Considérons un systéme a deux compartiments séparés par une
membrane permsélective et contenant deux solutions de concentrations différentes. Le phénomene
d’osmose va se traduire par un flux d’eau dirigé de la solution diluée vers la solution concentrée.
La quantité d’eau transférée par osmose va diminuer. Il arrivera un moment ou la pression
appliquée sera telle que le flux d’eau va s’annuler. Si pour simplifier, on suppose que la solution
diluée est de I’eau pure, cette pression d’équilibre est appelée pression osmotique. Une
augmentation de la pression au-dela de la pression osmotique va se traduire par un flux d’eau dirigé
en sens inverse du flux osmotique. C'est a- dire de la solution concentrée vers la solution diluée;
c’est le phénoméne d’osmose inverse [6].

Donc ; I’osmose inverse est une technique séparative qui consiste a extraire 1’eau d’une solution
généralement salée dans notre cas, c’est I’eau de mer. Elle permet en principe de réduire la

concentration totale en solutés [7].

membrane
semiimperméable pression

concentrée diluée

P=T P>T

osmose équilibre osmose inverse

Figure 1.1 : Principe de I’osmose inverse.



1.4 Caractéristiques principales d’une unité d’osmose inverse

1.4.1 Pression osmotique

La pression osmotique (r) est d’autant plus importante que la concentration est élevée et que la
masse molaire est faible.

La pression osmotique peut étre calculée par la loi de Van ’t Hoff qui exprime que :

m=ixC*«RxT 1

Avec

7 : La pression osmotique (bars).

i : Le nombre d’espéces d’ions constituant le soluté.

C : La concentration molaire du soluté (mol.m=3).

R : La constante des gaz parfaits (0,0831 L.bar.mol™t. K~1).
T La température (K).

1.4.2 Taux de conversion

La solution a traiter (I’eau micro filtrée) a débit Q se divise au niveau de la membrane en deux
parties de concentration différentes :

e Une partie qui passe a travers la membrane appelée perméat a débit (Qp).

e Une partie qui ne passe pas a travers la membrane qui contient les molécules ou les

particules retenues pas les membranes et elle est appelée concentrat (retentat ou saumure).

Le taux de conversion est défini comme la fraction de débit du liquide qui traverse la membrane
[8].

y=2 2
Qo

1.4.3 Sélectivité

La sélectivité est une caractéristique de surface de la membrane qui est définie comme la
possibilité de laisser passer ou de retenir les solutés en fonction de leur poids moléculaire.
En générale ; elle est définie par le taux de rétention ou le taux de rejet de I’espece que la

membrane est censée retenir.

Tr = (Cy — Cp) * %" = (1 - Cp)IC, 3



Avec :

Cp : Concentration finale (perméable).

Cy : Concentration initiale.

Il'y a deux valeurs particuliéres du Tr :

Tr =0 % signifie que le soluté n’est pas du tout retenu par la membrane.

Tr =100 % signifie que le soluté est entierement retenu par la membrane.
Dans le cas de ’osmose inverse, le soluté de référence est souvent le chlorure de sodium (NaCl).
Certaines membranes développées pour le dessalement de 1’eau de mer ont un taux de rejet au

chlorure de sodium d’environ 99 % [6].

1.4.4 Mécanisme de transfert

Dans le cas de I’osmose inverse, les transferts des solvants et de soluté au travers d’une membrane
semi-permeable se font par solubilisation et diffusion :

Toutes les espéces moléculaires (solute et solvant) se dissolvent dans la membrane et diffusent
a l’intéricure de celle-ci comme a travers un solide ou un liquide sous I’action d’un gradient de

concentration et de pression [6].

1.5 Avantages et inconvénients de I’osmose inverse

Les avantages de I’Ol sont :

e Une séparation a température modérée, une absence de changement de phase, donc une
moindre dépense énergétique comparée a des opérations comme la distillation ou
I’évaporation ;

e Le systtme ne gaspille pas autant d’eau, accumulation nulle de constituants dans la
membrane, d’ou un fonctionnement quasiment en continu, n’ayant pas besoin de cycle de
régénération ;

e Simplicité d’exploitation dans 1’unité de traitement [3] ;

e Capacité de séparation élevée ;

e Le Recyclage de perméat et du retentat est possible ;

e Salinité de 1’eau produite qui convient bien aux usages domestiques [9].

Les inconvenients de 1’OI:



e Colmatage fréquent des membranes d’osmose ;
e Utilisation des produits chimiques :

e Problémes des rejets (saumures) ;

e Impact environnemental ;

e Lesysteme Ol est coliteux par rapport a d’autres types de méthodes de purification de 1’eau.

Membranes de filtration

2.1 Définition

De facon générale, une membrane peut étre définie comme étant une couche mince (barriére
séparative) permettant ’arrét ou le passage sélectif de substances dissoutes ou non, sous 1’action
d’une force de transfert chimique (concentration ...) ou physique (pression “force motrice). Les
criteres de séparation des particules, des molécules ou encore des ions peuvent étre d’ordre stérique
(dimension et forme), chimique (nature) ou encore dépendre de la charge électrique [10]. En
général, les constituants qui sont plus petits que les pores de la membrane sont capables de passer
a travers la membrane sous I’effet d’une pression appliquée tandis que les substances et les

molécules de taille plus importante sont retenues [11] (Figure 1.2).

O o ?o ® O
Compartiment | Pl
alimentation ‘ O V \J O
® o ®
| , O Particule
retenue
o l o ® ®
Compartiment @ Particule
perméat ® o PY transférée
Flux de solvant L

Figure I 2: Représentation schématique de la séparation par membrane [10].



Le proceédé de séparation membranaire est illustré schématiquement (Figure 1.2) [10]. Le
résultat d’une opération membranaire est la séparation du fluide a traiter en deux parties de
concentrations différentes [11] :

e Le Retentat qui contient les molécules ou particules retenues par la membrane ;

e Le Perméat qui contient les molécules qui traversent la membrane.

2.2 Classification des membranes d’osmose inverse

Les progres technologiques récents dans la conception et la fabrication des membranes semi-
perméables d’osmose inverse, a base de polyamide, d'acétate de cellulose et d’autres polymeres
ont fait que le procédé d’osmose inverse soit le plus performant pour la production d’une eau de
grande pureté a partir d’eaux brutes, d’eaux chimiquement contaminées ou d'eaux saumatres
recevant un prétraitement minimal. Cependant, aucune des membranes disponibles sur le marché
d'osmose inverse ne peut étre opérationnelle pour une longue durée pour des valeurs de pH en-
dessous de 4 ou au- dessus de 8, et pour des températures au-dessus de 40°C [12]. Ces membranes

peuvent étre classées suivant leur structure et leur nature chimique [20].

2.2.1 Classification selon la structure

Du point de vue structure, on peut distinguer les membranes : homogenes, asymétriques,
composites et les membranes en fibres creuses.

a) Membranes homogénes

Leur structure microscopique est constante sur toute leur épaisseur. Pour permettre des flux de

transfert acceptables, elles doivent étre tres minces, ce qui les empéche d’avoir la solidité

mécanique requise pour un emploi industriel [13].



b) Membranes asymétriques

Dites aussi anisotropes, découvertes vers 1960 par S. Loeb et S. Sourirajan, sont constituées de

deux couches superposees sur un support textile :

- une « peau » de tres fine épaisseur (de 0,1a 0,5 um) ;

- une sous-couche de 50 a 150 um d’épaisseur, de texture relativement poreuse.

Les propriétés de séparation de ces membranes (perméabilité, sélectivité) dépendent uniquement

de la structure de leur peau ; en particulier, la perméabilité d’une membrane étant inversement

proportionnelle a son épaisseur, il est évident que la perméabilité doit étre élevée [15, 20].

Peau ou couche sélective (1 pm ou moins)

Sous-couche poreuse (100-300 pm)

Support macroporeux
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Figure I 3: Membranes asymétriques ou anisotropes [41].
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C) Membranes composites

Elles ont été développées en vue d’augmenter la perméabilité des membranes asymétriques
classiques en réduisant 1’épaisseur de la couche active. Elles sont constituées principalement de
deux couches de polymeres différents, d’ou le nom de membranes composites [16, 35]:
- La peau : un film mince (polymere dense de 10 & 100 nm) semi-perméable. Cette fine
épaisseur est obtenue par polymérisation interfaciale d’un polyamide sur une structure
microporeuse a base de polysulfone [17, 20] ;
- La couche support : couche plus épaisse d’une épaisseur de 50 a 100 um [16] et d’une
perméabilité beaucoup plus grande, qui supporte la peau et confere a la membrane sa
résistance mécanique.
Ces membranes ont de trés bonnes caractéristiques de perméabilité et de sélectivité, elles sont
stables dans une gamme de pH élevee (2 a 11), et ont une bonne tenue en température (40 a 60°C
suivant la pression). Elles sont malheureusement sensibles au chlore, ce qui nécessite un

prétraitement de la charge [18].

Couche

*_ couche sélective

<4——— Sous — couche poreuse

sélective en
polyamide

Sous-couche
poreuse

2 F 1 Ife
Support mécanique RIS ES

b Réseau de
polyester

(a) : Représentation schématique (b) : Exemple de membrane composite : sous
couche d’une membrane composite [41]. en polysulfone — couche active en polyamide [42].

Figure | 4: Représentation d’une membrane composite.

d) Membranes fibres creuses

Elles sont constituées de tubes creux ayant un diamétre extérieur compris entre 50 et
1000um et un diametre intérieur entre 25 et 800um. Elles sont obtenues par des procédés de filage
analogues a ceux utilisés dans I’industrie textile. Leur structure est généralement asymétrique avec

la couche active située a 1’extérieur ou a I’intérieur de la fibre [20].
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2.2.2 Classification selon la nature chimique

Les premiéres membranes commercialisées étaient asymétriques a base de cellulose. De nos jours,
les membranes composites sont les plus utilisées. Les polymeéres les plus communément employés

sont de type acétate de cellulose ou polyamide [26]:

a) Membrane en acétate de cellulose

Le matériau de base est la cellulose dont on remplace un ou plusieurs groupements hydroxyle par
des groupements acétyle. On peut ainsi obtenir soit 1’acétate, le diacétate ou le triacétate de
cellulose [20]. Elaborées selon le procédé d’inversion de phase, ces membranes ont a la fois une
perméabilité et une sélectivité élevées, elles présentent I’avantage d’avoir une faible tendance au
colmatage comparées a d’autres types de membranes, ceci grace a I’aspect lisse de leur surfaces
actives [20, 40]. Leur mise en ceuvre est relativement aisée, leur matériau est tres répandu sur le
marché. Toutefois, elles présentent certains inconvénients:

- Elles sont sensibles a I’hydrolyse chimique, ce qui limite leur utilisation a des

températures maximales de I’ordre de 30 °C a 50 °C et des pH de 3 a 8 et de préférence

entre 5eto6;

- Elles sont sensibles au compactage, ce qui entraine une diminution progressive du flux

sous I’effet de la différence de pression ;

- Elles peuvent étre dégradées par les bactéries, ainsi que par un fonctionnement a des

températures supérieures a 30-35 °C ;

- Elles sont sensibles au chlore qui provogue une dégradation du polymere.la concentration

en chlore de 1 mg/L peut étre tolérée en permanence et de 50 mg/L par intermittence

(traitement de choc).

b) Membranes en polyamide

Compte tenu des inconvénients de I’acétate de cellulose, des membranes en poly

(amide/imide) ont été développées, principalement pour les applications en osmose inverse. 1l
existe plusieurs types de polymeres caractérisés par une liaison amide (-CONH-) dans la chaine.
Les avantages de ces membranes par rapport a celles en acétate de cellulose sont leur meilleure
stabilité chimique et thermique ainsi que leur meilleure résistance mécanique. Cependant, elles

présentent ’inconvénient d’avoir une trés grande sensibilité aux oxydants, en particulier au chlore,
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et une faible perméabilité qui engendre des problémes d’adsorption, en particulier des protéines

par suite du caractére moins hydrophile que 1’acétate de cellulose [20].

3. Colmatage

3.1 Définition

Le colmatage est le processus qui a pour conséquence une diminution des performances de la
membrane, provoquée par le dépbt de solides suspendus ou dissous sur la surface externe de cette
derniere, et sur ou a l'intérieur des pores de cette membrane (Figure 1.5). Ce probléme de colmatage
est le plus aigu des problémes rencontrés en filtration membranaire, ce sujet fait I’objet de
nombreuses études de recherche portant sur la modélisation de colmatage ou les mécanismes de

colmatage ou les indices de colmatage [19].

Polarisation de
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Figure I 5: Schéma récapitulatif des principaux mécanismes de colmatage membranaire [14].

3.2 Différents agents colmatants

Les principaux agents colmatants peuvent se répartir en trois principales catégories [10]:

13



3.2.1 Composés minéraux

Parmi lesquels on compte les argiles et limons sous forme colloidale, mais aussi des métaux

(aluminium, fer, manganése) et des sels dont les sulfates et carbonates de calcium [10].

3.2.2 Composés biologiques

Micro-organismes qu’ils soient morts, vivants ou sous forme de débris qui peuvent donner lieu au

colmatage par effet stérique et a la formation de bio films [10].

3.2.3 Composés organiques

D’origine naturelle (acides humiques et fulviques, protéines, polysaccharides) ou les polymeres
utilisés en coagulation floculation lorsqu’il y a lieu [10].

De ce fait, les nombreux travaux de recherche réalisés jusqu’a présent dans le but de mieux
appréhender le colmatage portent tant sur des suspensions colloidales modéles (protéines,
argiles,...) que sur des eaux réelles ou dérivées d’eaux réelles (substances humiques du commerce

par exemple) [10].

3.3 Meécanisme de colmatage

Il existe plusieurs mécanismes de colmatage qui, dans la pratique, sont généralement présents
simultanément. Cependant, il est rare que plusieurs mecanismes de colmatage aient une importance
égale. L'essentiel est de déterminer celui qui est prépondérant et dans quelles conditions, afin de

prendre les mesures aptes a en réduire les causes et / ou l'intensité.

3.3.1 Adsorption

L'adsorption se produit sous l'effet d'interactions entre certains constituants du fluide et la
membrane. Elle peut avoir lieu en mettant simplement le fluide au contact de la membrane, avant
méme que la filtration ait commencé et provient des interactions fortes conduisant a des couches
irréversibles stables.

L'adsorption peut intervenir aussi bien a la surface de la membrane qu'a I'intérieur des pores,
et contribue donc a la fois au colmatage externe et au colmatage interne [21]. L'adsorption sur une
membrane dépend de la nature physicochimique du matériau (les protéines s'adsorbent davantage
sur une membrane hydrophobe), du type de molécules, du pH (point isoélectrique, pHi, pour les

protéines), et de la présence des cations spécifiques tels que le calcium. D'une maniére générale,
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les parametres qui favorisent I'adsorption sont les mémes que ceux qui déstabilisent I'espéce dans
la solution.

L'adsorption d'un soluté pénétrant par diffusion dans les pores de la membrane, peut se
produire sur la surface interne des pores, dont l'aire est bien supérieure a l'aire externe de la
membrane. Ainsi, la diffusion du soluté dans le pore contr6le les cinétiques d'adsorption dépendant
aussi des conditions opératoires de la filtration [21]. L'augmentation de la concentration des solutés
retenus a la paroi par polarisation de concentration, déplace I'équilibre et accélere les cinétiques
d'adsorption. L’adsorption des composés peut influencer le caractere hydrophile du matériau

membranaire, qui & son tour induit les variations du flux de perméat [22].

3.3.2 Dépot de matiere par convection

Lorsque les fluides contiennent des particules, le flux de convection vers la membrane conduit a
un simple phénoméne de dépdt. Si aucun phénoméne n'élimine I'excés de particules a la surface de
la membrane (filtration frontale), alors le dép6t croit et le flux décroit de maniere continue au cours
du temps.

En filtration tangentielle, I'épaisseur du dépOt peut étre limitée par les différents
phénomenes de transfert "de retour”. Les caractéristiques du dépbt (porosite, densité, stabilité)
dépendent des interactions interparticulaires, de la forme des particules, de leur taille, de leur
distribution de taille, du mode d'empilement (aléatoire, orienté par la gravité ou le cisaillement,

etc..), du flux et d'une certaine maniere, de I'age du depdt [21].

3.3.3 Colmatage en profondeur par obstruction des pores

Ce colmatage se produit a I'intérieur de la surface membranaire, dans le cas ou la taille des
substances qui constituent la couche de dépot est inférieure a la taille des pores membranaires,
provoquant ainsi 1’obstruction des pores, et donc la réduction de leurs tailles. Ces conséquences
engendrent par la suite une résistance a 1’écoulement du perméat a travers la membrane. Ce type
de colmatage se rencontre principalement en ultrafiltration et en microfiltration et il est difficile a
éliminer [20, 23].
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3.4 Nature du colmatage

L'encrassement ou « le colmatage inorganique », le colmatage organique, le colmatage par les
matieres colloidales et le bio-colmatage « biofouling » semblent généralement étre les quatre
principaux types de colmatage se produisant sur une surface membranaire d'osmose inverse [24,
25].

En effet, un trés large spectre d’espéces peut contribuer au colmatage, comme des
macromolécules organiques, des substances organiques et inorganiques dissoutes, des particules
colloidales, des particules en suspension et des microorganismes. Le tableau 2 regroupe les
différentes espéces et leurs mécanismes de colmatage [26].

Tableau I 1: Les substances Typiques responsables du colmatage des membranes [26].

Colmatage Cinétique
Précipités (CaSO4, CaCOs, BaSO4, SrSO4) Lente
Hydroxydes de métaux (Fe, Mn, Al) Rapide et irreversible
Colloides Lente
Microbiologique Rapide ou lente
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3.4.1 Colmatage inorganique

Les composés inorganiques dissous qui présentent de faibles solubilités dans 1’eau tels que
les sels de Ca?*+,Mg?*,c02~, de silice ou de Fer, sont les principaux produits engendrant de tels
problémes de colmatage inorganique.

En effet, si I'un de ces sels est rejeté par une membrane d’osmose inverse, sa concentration
peut dépasser la limite de solubilité et il précipite sur la surface membranaire soit seul, soit en
combinaison avec d’autres espéces présentes dans la solution, et par conséquent un dépdt se forme
causant un encrassement particulaire [27, 28] (Figure | 6). Il est également possible que ce dép6t
puisse se produire par les effets locaux de la température, du pH de la solution d’alimentation ou
par la présence d'autres substances comme dans le cas du colmatage par la silice [28].

Il faut noter que le colmatage par la silice est I'un des plus sérieux probleémes
d’encrassement se produisant sur les membranes d’osmose inverse. Sans ’utilisation d’inhibiteurs
ou de dispersants, ce colmatage se manifeste souvent pour les eaux contenant 120 a
150 ppm de silice dans le concentrat [29]. En conséquence, une cristallisation de ces minéraux peut
avoir lieu sur et/ ou dans la structure de la membrane, induisant a un depot de sels sur leur surfaces
[30].

Figure | 6: Micrographie représentative d’une membrane d’osmose
inverse colmatée par des matieres inorganiques obtenue par MEB [31].
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3.4.2 Colmatage particulaire

Le colmatage particulaire (Colloidal) est dii a I’accumulation des particules colloidales sur la
surface membranaire ou a I’intérieur des pores. Cette accumulation engendre une résistance
hydraulique additionnelle a I’écoulement de 1’eau a travers la membrane, ce qui réduit le taux de
perméation c’est a dire le flux convectif du perméat.

Les colloides peuvent étre de nature organique ou inorganique, leur dimension varie entre
quelques nanomeétres et quelques micrométres. L’argile, les colloides de silice, le Fer,
I’aluminium, I’oxyde de manganése, les colloides organiques et les précipités du carbonate de
calcium sont les principales particules provoquant le colmatage colloidal qui affecte la quantité et
la qualité du produit (flux de perméat et teneur en solutés) [32]. Plusieurs études ont été
consacrées a 1’étude de ce type de colmatage et a I’'investigation des interactions physiques et

chimiques pouvant I’affecter.

Figure | 8: Membrane d’osmose inverse colmatée par la silice (SiO2 120 ppm) [27].
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3.4.3 Colmatage organique

Les matiéres organiques peuvent étre présentes dans les eaux de surface comme les eaux de rivieres
et des lacs. Le mécanisme de colmatage par ces matiéres dépend de la taille et de la nature chimique
des agents colmatants. Les composeés de poids moléculaire élevé peuvent agir comme des particules
et obstruent les pores des séparateurs. Cette obstruction peut étre aggravée par la présence des
particules minérales telles que I’argile, et les hydroxydes métalliques. Tandis que les composeés de
faible poids moléculaire colmatent les surfaces membranaires par des interactions chimiques, par
exemple, les chlorophénols adherent sur la surface membranaire par des liaisons hydrogenes ce qui
peut provoquer des pertes remarquables en flux de perméat et ce méme pour de faibles
concentrations [34].

Parmi les substances organiques comatantes lors de la filtration membranaire des eaux de
surface, un intérét particulier est porté a la M.O.N (matiére organique naturelle), en particulier aux
substances humiques constituées de macromolécules qui possédent un noyau hydrophobe et des

groupements anioniques (chargées négativement) [35].
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3.4.4 Biocolmatage

Le biocolmatage est dd a une croissance microbienne sur la surface de séparation des membranes
et dans les éléments constituant les modules. Il résulte des interactions complexes entre le matériau
membranaire, le fluide et les microorganismes. La matrice bactérienne s’établit sur la surface
membranaire en absorbant et concentrant les nutriments solubles prés des parois cellulaires afin de
permettre a ces derniéres de proliférer [24].

La prolifération entraine la formation d’un film biologique « biofilm » qui s’adsorbe sur la
surface de la membrane et sur les séparateurs. La prolifération est conditionnée par les facteurs
suivants : la température (supérieure a 25 °C), le pH, la quantité de ’oxygene dissous, la vitesse
d’écoulement, la pression et la présence des nutriments organiques et minéraux [36, 37].

L’eau d’alimentation est la source principale de la contamination bactérienne car elle
contient souvent un nombre de microorganismes important [24]. A cet effet, un potentiel de la
croissance bactérienne des eaux d’alimentation est défini, ce potentiel est estimé par le test du
carbone organique assimilable « AOC » et par le taux de formation des biofilms « BFR » [25].
Pour lutter contre ce type de colmatage, la désinfection par le chlore est le traitement le plus
adéquat.

Cependant, I’utilisation du méta-bisulfite de sodium comme agent de déchloration permet
aux bactéries subsistantes, qui ont échappé a I’action du chlore, de procéder a une activité
biologique intense favorisée par des conditions propices, notamment 1’abondance de substrat
constitué par des composés organiques assimilables. Ces composes sont les produits de 1’oxydation
de la matiere organique par le chlore [38, 39]. Pour résoudre ce probleme, d’autres désinfectants

alternatifs, tels que le chloramine et le sulfate de cuivre, ont été proposés [39].

Figure 1 9: Détérioration apparente d’une membrane d’acétate de cellulose par un microbe
de forme hélicoidale (image gauche) et une bactérie non identifiée en forme de baguette
(image droite).
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Les technologies membranaires sont devenues de Vvéritables technologies de séparation depuis la
derniére décennie. Leur avantage principal est le fait qu’elles fonctionnent sans ajout de produits
chimiques, avec une consommation d'énergie relativement faible et une gestion facile de process.
Pour cela, les membranes sont de plus en plus utilisées pour des procédés de traitements d'eaux
souterraines, de surface ou méme d’eaux usées. Elles sont maintenant compétitives par rapport aux
techniques conventionnelles.

L’osmose inverse présente de nombreux avantages pour la production d’eau destinée a la
consommation humaine: compacité des installations, automatisation poussée, barriére efficace
contre les bactéries, les virus et divers micro-organismes, réduisant d’autant les dosages en produits
de désinfection pour la protection des réseaux de distribution, adaptabilité aux évolutions rapides
des caractéristiques de 1’eau brute, abattement poussé de la matiere organique quand elle est
couplée a du charbon actif en poudre, elle est adaptée aux petites capacités comme aux grandes.

Le colmatage est le probleme le plus aigu de la filtration membranaire, il altere les propriétés
de séparation des membranes et réduit leur productivité et donc, concourt a augmenter les depenses
d’énergie, a accroitre la fréquence des lavages et a réduire éventuellement la durée de vie des
membranes. La cause peut étre un précipité organique ou minéral, ou encore le dépdt de biomasse.
Pour certaines solutions, le colmatage dépend des parameétres physiques et/ou chimiques comme la
concentration, la température, le pH, la force ionique des solvants et des composés, la nature et les
propriétés physiques et chimiques du matériau membranaire ainsi que les conditions

hydrodynamiques qui déterminent son étendue.
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1.

Stations de prélevement

Les membranes colmatées utilisée dans ce travail ont été procurée par trois stations de

dessalement : la station de Fouka, Hamma et celle de Magtaa.

1.1 Station de Fouka

La station de dessalement d’eau de mer de Fouka est I'une des 13 projets décidés par le
gouvernement Algérien au début des années 2000 qui faisait suite a 20 ans de sécheresse, qui se
situe a Hai 1 Maouz commune de Fouka. Tipaza mise en service en juillet 2011[43], avec une
production de 120.000 m3/j d’eau potable destinée a 1’Ouest d’Alger et I’Est de la Wilaya de
Tipaza [44].

Le systeme d’osmose de la station est constitu¢ de 9.072 membranes identiques disposées en
paralléle dans 6 filiéres de production d’une capacité unitaire de 20.000 m3/j pour une production
nette totale de 120.000 m3/; [43].

Les membranes utilisées sont des membranes Hydranautics SWC 4 MAX.

Tableau Il 1: Caractéristique de la membrane M Hyd

Caractéristique Membrane RO
Fabriquant Hydranautics
Model SWX 4 MAX
Matériaux de la membrane Polyamide composite
Configuration Spirale

Flux (m3/j) 27.3

Pression (MPa) 8.27

Rejet de sel (%) 99.8

Poids vierge (Kg) 16

Temps d’opération (ans) 6

Surface active (m?) 40,9
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Détails de I’élément :

Utilisation et restriction :

-Pression maximale applicable : 8.27 MPa
-Concentration maximale du chlore : < 0.1 ppm
-Température d’opération maximale : 45°C

-Intervalle du pH, en continue (nettoyage): 2-11 (1-13)
-Turbidité maximale de 1’eau d’alimentation : 1.0 NTU
-SDI maximale de I’eau d’alimentation : 5.0

-Flux maximal de I’alimentation : 17.0 m3/h

-Flux maximal de saumure : 2.7.0 m3/h

-La chute maximale de pression de chaque élément : 0.10 MPa

Figure 11 1: Photo aérienne de pres et de loin de la station de dessalement de Fouka.
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1.2 Station de Hamma

HWD abréviation de « Hamma Water Desalination Spa » est une société de projet créée pour le
dessalement de I’eau de mer par osmose inverse sur le site « Les Sablettes » de la circonscription
d’Hussein-dey, commune de Belouizdad, Alger mise en service février 2008 [45] ; avec une
production de 200.000 m3/j d’eau potable, pour pourvoir aux 25% des besoins quotidiens en eau

potable de la population algéroise [44].

La station est constituée de neuf modules d’osmose inverse a simple passage avec une production
unitaire de 25.100 m3/j d’eau potable. Huit modules sont en production tandis que le dernier est
en attente [45].

Les membranes utilisées sont des membranes LG Chem SW 400 (34) R.

Tableau Il 2: Caractéristique de la membrane M LG

Caractéristique Membrane RO

Fabriquant LG Chem

Model LG SW 400 (34)R

Matériaux de la membrane Thin-film nanocomposite (TFN)
Polyamide composite

Configuration Spirale (8 pouces)

Flux (m3/j) 34

Pression (MPa) 8.27

Rejet de sel (%) 99.8

Poids vierge(Kg) 16.4

Temps d’opération (ans) 7
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Figure Il 2: Photo aérienne de prés et de loin de la station de dessalement de Hamma.

1.3 Station de Maqtaa

C’est la plus grande station de dessalement en Algérie, elle est située a EI Maqtaa, a ’est d’Oran

dotée d’une capacité et 500 000 m? par jour et elle avait été construire par la société singapourienne

Hyflux Menaspring Ltd. Cette dernic¢re avait, d’ailleurs, créé en partenariat avec 1’Algérie une

société par actions appelée la « Talhiyat Miyah EI Maqtaa » (TMM spa).

Tableau Il 3: Caractéristique de la membrane Toray TM820V-400

Caractéristique

Membrane RO

Fabriquant

Toray

Model

TM820V-400

Matériaux de la membrane

Composite Polyamide entiérement aromatique
relié en croix

Configuration spirale
Flux (m3/j) 28.33
Pression (bar) 60
Rejet de sel (%) 99.75
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Figure 11 3: Photo aérienne de preés et de loin de la station de dessalement de Magtaa.

Dans ce travail nous avons fait une autopsie membranaire, I’autopsie des membranes est ’'une des
méthodes les plus courantes pour identifier la nature et 1’origine du colmatage. Cette méthode
comprend I’exécution séquentielle d’une série de tests standards dans des conditions de laboratoire

sur des éléments membranaire colmaté.

La procédure d’autopsie de la membrane comprend les activités suivantes :

La sélection des éléments (membranes) représentatifs ;

- Ladissection d’un ¢élément de la membrane présentant un encrassement, afin de
faire apparaitre les différentes couches de la membrane et le matériau de
I’entretoise en plastique ;

- Un examen chimique, microbiologique et microscopique ;

- Des cellules de test de I’écoulement transversal pour caractériser les
performances des membranes ;

- L’identification des substances principales a I’origine de ’encrassement ;

- Une documentation photographique ;

- Des recours et des recommandations.
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Dans le schéma on résume des étapes d’une autopsie :

Identification des colmatants :

e FTIR
e DRX

Evaluation

Externe

Evaluation

Interne

Tests d’intégrité :

e Test au Bleu de Méthyléne
e Test au Rhodamine B

Ringage

Chimique

Figure 11 4: les étapes d’autopsie d’une membrane d’osmose inverse.

2. Autopsie de la membrane

2.1 Evaluation externe

L’évaluation externe (visuelle) consiste a rechercher des dommages physiques a diverses parties

de I’élément, y compris le joint de saumure, I’enveloppe extérieure, le tube de permeat et toute

preuve de télescopage de la membrane. Nous recherchons ensuite des signes d’encrassement dans

cette zone peut restreindre le débit d’eau a travers toute la membrane.

2.2 Evaluation interne

L’élément est démonté par retrait des bouchons d’extrémité et la coque en fibre de verre qui

protege la membrane déroulée. Une fois que les membranes sont ouvertes sur leur longueur et

déroulées en feuilles de membranes individuelles, la surface interne des feuilles des membranes est

inspectée visiblement pour détecter toute contamination de surface ou d’accumulation de débris,

de biofilm et de tartre sur la surface de la membrane Ol.

Cela permet d’effectuer une série de tests spécifiques.
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2.2.1 Tests d’intégrité

Un certain nombre de tests ont été effectués afin de vérifier les dommages physiques et chimiques
de la membrane. Le test au bleu de méthyléne a été fait pour savoir si la membrane est endommagée
et le test & la rhodamine B pour déterminer si la membrane a été endommagée par exposition a un

oxydant ou par une sorte d’attaque physique.

2.2.2 Analyse des composés organiques par perte en feu

Le but de ce test est d’identifier le colmatage organique a la surface des membranes. Pour ce test,
un échantillon de I’encrassement est prélevé a la surface de la membrane Ol et son poids est pris.
Apres la mesure I’échantillon est d’abord séché a 110°C (taux d’humidité) puis chaufté a 500°C
(taux de cendres). Le poids du résidu de calcination est calculé en pourcentage du poids initial. Si
la perte de poids lors de I’allumage est supérieure a 35%, ce résultat est indicatif d’un encrassement

organique par contre si elle est supérieure a 50% cela signifie qu’il y a un fort colmatage.
2.2.3 Analyses chimiques

L’analyse par la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) (SHIMADZU FTIR-
8900) qui identifie les groupes fonctionnels caractéristiques afin d’identifier les composants

organiques et inorganiques du colmatage.

La diffractométrie de rayons X (DRX) a été utilisee pour caractériser la structure cristallographique

et la taille des grains.

3. Rincage chimique
Différents protocoles de nettoyages ont été testés sur les coupons des membranes afin de voir leurs
efficacités.

3.1 Variante

Aprés découpage de la membrane en tranches de film membranaires (10x7cm?) a traiter, une série
de solution sont préparées pour le décolmatage des films, avec solution d’acide chlorhydrique(HCI)
a 2%, solution d’acide citrique(CsHsO7) a 2%, solution de chlorure de sodium(NaCl) a 0.1N,

solution d’eau oxygénée(H,0,) a 3%, et une solution d’hydroxyde de sodium(NaOH)a 2%.
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4.

Analyses physico-chimiques

4.1 pH

C’est un paramétre physique qui correspond a la concentration d’ions hydrogénes (H*) présents en
solution dans I’eau. Il détermine 1’acidité ou la basicité de 1’eau, et il traduit la balance entre acide
et base sur une échelle de 0 a 14. La valeur 7 étant le pH neutre, il a été mesuré a ’aide d’un multi

paramétre de paillasse de la marque HANNA.
4.2 Conductivité

La conductivité est la mesure de la capacité d’une eau a conduire le courant €électrique et d’avoir
trés rapidement une idée sur la concentration des sels dissous dans 1’eau. Une concentration élevée
traduit soit des pH anormaux soit le plus souvent une salinité elevee. Elle conduira a un entartage
des conduites si I’excés est di aux ions calcium ; elle a été mesurée a ’aide d’un multi paramétre

de paillasse de la marque HANNA.

Tableau Il 4: Expression de la minéralisation des eaux en fonction de la conductivité électrique

La conductivité (us/cm)

La minéralisation de I’eau

Conductivité < 100 Tres faible
100 < conductivité < 200 Faible
200 < conductivités < 333 Moyenne

333 < conductivité < 666

Moyenne accentuée

666 < conductivité < 1000

Importante

Conductivité > 1000

Elevée

4.3 Turbidité

La turbidité est la mesure de 1’aspect plus ou moins trouble de I’eau. On la mesure en NTU (Unités

de Turbidité Néphélométrique) a I’aide d’un turbidimétre.

Elle peut s’échelonner de moins d’une NTU a plus de 1000 NTU.

A 5 NTU, I’eau est visiblement trouble et a 25 NTU elle est noiratre.




5.

Analyse bactériologique

Le dénombrement des bactéries se fait par incubation de cellules bactériennes sur des milieux
nutritifs pendant une période de temps fixe et la détermination par la suite des colonies visibles
qui se forment durant cette période.

Pour identifier le type de bactérie responsable de 1’encrassement biologique, on peut opter pour

un test largement utilisé par les auteurs : LE BART.

Ce test peut étre remplacé par : un test de catalase, une coloration de Gram et un test API
(Analytical Profile Index).Les bactéries présentes dans les trois membranes (Fouka, Maqtaa et

Hamma) sont cultivées dans différents milieux de culture et conditions.

5.1 Catalase

L’enzyme catalase sert a neutraliser les effets bactéricides du peroxyde d’hydrogéne [46] La
catalase accélére la decomposition de peroxyde d’hydrogene (H,0,) en eau et oxygene (2H,0, +
Catalase donne 2H,0 +0,). Cette réaction se manifeste par la formation rapide de bulles
[47,48].

Dans ce contexte, le test de la catalase est utilisé pour différencier les souches aérotolérantes de

Clostridium, qui sont catalase négatives, des especes de Bacillus, qui sont positives [49].

La méthode de la catalase par glissement ou goutte utilisée est 1’une des méthodes les plus
populaires en bactériologie clinique, car elle nécessite une petite quantité d’organisme et repose

sur une technique relativement simple [50].

PROTOCOLE : A TI’aide de I’anse de platine stérile, on préléve une petite quantité d’organisme
d’une colonie bien isolée de 24 heures et la placer sur une lame de microscope, a I’aide d’une
pipette on dépose 1 goutte de H, 0, a 3% sur I’organisme .Les réactions positives se manifestent

par une formation immédiate de bulles.
5.2 Coloration de Gram

La coloration de Gram est fondamentale pour la caractérisation phénotypique des bactéries. La
procédure de coloration différencie les organismes du domaine Bactérie en fonction de la structure

de la paroi cellulaire [50].
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e Lescellules Gram-positives ont une épaisse couche de peptidoglycane et se colorent

du bleu au violet ;

e Les cellules Gram-négatives ont une fine couche de peptidoglycane et se colorent

du rouge ou rose.

PROTOCOLE :

a)Faire un frottis :

o

o

Nettoyer une lame a 1’alcool ;

Déposer une goutte d’H, 0 sur la lame ;

Toucher une colonie a I’aide de ’anse stérile pour prélever des bactéries ;
Frotter la pointe de I’anse dans la goutte d’eau et laisser sécher a lair ;
Passer 3 fois la lame dans la petite flamme du bec Bunsen pour fixer

I’échantillon a la chaleur.

b) Coloration et explications :

o

Déposer quelques gouttes de solution de violet de gentiane sur le frottis fixé,
laisser agir 1 minute et rincer bri¢vement a L’eau ;

Déposer quelques gouttes de lugol sur le frottis et laisser agir 1minute puis
rincer a ’eau ;

Décolorer en faisant couler une solution d’alcool sur le frottis et laisser agir
pendant 5 secondes suivant d’un ringage a 1’eau ;

Contre-colorer en déposant la solution de Fuchsine Phéniquée pendant 1
minute puis rincer a 1’eau ;

Laisser sécher a ’air ;

Observer au microscope (avec une goutte d’huile & immersion, au

grossissement 100x).

- : Bacille Gram négatif

® : Cocci Gram positif = =
"3 a "%

Frottis
bactérien

o

: Y

Application de Application de Application Contre-coloration
violet de Lugol d'alcool éthylique avec de la Fuchsine
gentiane 60 sec 60 sec 15 s 60 sec.

Figure 11 5: Coloration de gram
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5.3 Galerie API 20E et APl STAPH

PROTOCOLE (API 20E) :

API 20E est un systeme standardisé permettant d’identifier les bactéries (généralement les bacilles
a Gram (-). Cette galerie comporte 20 micros tubes dans lesquels se trouvent des substrats
déshydratés. Lors de la répartition d’une suspension bactérienne dans les tubes, des virages colorés

et spontanés seront révélés lors de ’addition de réactifs. On fera ici 4 tests biochimiques.

Tout d’abord on commence par préparer la galerie : les substrats des 20 micros tubes de la galerie
étant déshydratés, on commence par répartir 5ml d’cau distillée dans les alvéoles afin d’humidifier
le milieu et de le placer dans sa boite d’incubation. Ensuite, on prépare 1I’inoculum. L’inoculum est
un échantillon qui contient des germes vivants que I’on introduit dans un milieu favorable en vue
de son identification. On le préléve a ’aide d’une pipette, puis on homogénéise les bactéries dans
le milieu pour réaliser la suspension bactérienne. On inocule alors la galerie : la suspension

bactérienne est introduite dans les 20 micros tubes de la maniére suivante :

e Tests CIT, VP et GEL : tube ET cupule ;

e Lereste : tube.

On procede délicatement, la pipette légerement sur le coté de la cupule ainsi que la boite doucement
inclinée. On a créé une anaérobiose dans certains tests (ADH, LDC, ODC, H2S, URE). Pour cela,
on remplit les cupules d’huile de paraffine, les bactéries seront donc dans un milieu en absence

d’oxygene.

La boite d’incubation est ensuite fermée et placée en incubation durant 24h a 37°C.
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Figure 11 6: Galerie API 20E

PROTOCOLE (APl STAPH) :

API® STAPH est un systéeme standardisé pour I’identification des genres Staphylococcus,
Micrococcus et Kocuria comprenant des tests biochimiques miniaturisés ainsi qu’une base de
donneées. Lors de la répartition d’une suspension bactérienne dans les tubes, des virages coloreés et

spontanés seront révelés lors de 1’addition de réactifs. On fera ici un seul test biochimique.

e Réunir fond et couvercle d'une boite d'incubation et répartir environ 5 ml d'eau distillée ou

déminéralisée [ou toute eau sans additif ou dérivés susceptibles de libérer des gaz (Ex : Cly,
02 ...)] dans les alvéoles pour créer une atmosphére humide .A l'aide d'une pipette ou

d'une PSlpette, remplir les tubes de la galerie avec APl STAPH Medium ensemence. Ne
remplir que les tubes et non les cupules, sans dépasser le niveau du tube. Pour éviter la
formation de bulles au fond des tubes, poser la pointe de la pipette ou de la PSlpette sur le
coté de la cupule, en inclinant légérement la boite d'incubation vers l'avant ;

e Créer une anaérobiose dans les tests ADH et URE en remplissant leur cupule d'huile de
paraffine pour former un ménisque convexe ;

e Renfermer la boite d'incubation ;

e Incuber a 36°C £ 2°C pendant 18-24 heures ;

e Aprés incubation, lire les réactions conformément au Tableau de Lecture en ajoutant 1

goutte de chacun des réactifs suivants :
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- Test VP : VP 1 et VP 2.Attendre 10 minutes, une couleur rose franche ou violette
indique une réaction positive. Une couleur rose pale ou rose claire obtenue aprés 10

minutes doit étre considérée négative;

- Test NIT : NIT 1 et NIT 2. Attendre 10 minutes, une coloration rouge indique une

réaction positive ;

-TestPAL : ZYM A et ZYM B (*).Attendre 10 minutes, une coloration violette indique
une réaction positive. Une couleur beige-rosé ou violet trés pale obtenue aprés 10

minutes doit étre Considérée comme négative.

0 GLU FRU | MNE MAL LAC | TRE MAN XUT | MEL NT PAL | VP RAF XYL | SAC MDG NAG | ADH URE LSTR
4@ A m A /‘\ A m A Q*A :: A i: A

Figure 11 7: Galerie APl STAPH

6. Appareillage utilisé

- Four, avec régulation automatique de la tempeérature a 105+ 1 °C ;

- Four a Moufle, pour contréler les températures a (550 £ 5 °C) ;

- Balance analytique, d'une capacité d'au moins 100g et d'une sensibilité de 0,1mg ;
- Plaques agitateurs ;

- Creusets en porcelaine, 09 par 37mm avec couvercles en porcelaine ;

- Dessiccateur, contenant du chlorure de calcium comme agent de séchage ;

- Bécher en verre 1000 ml ;

- Spatules en acier inoxydables ;
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Bec bunsen ;

Ethanol/Acétone ;

Anse de platine stérile ;

Colorants (violet de gentiane, lugol, Fuchsine Phéniquée) ;
Micropipettes et embouts ;

Souches bactériennes (A, B, C) ;

Boites de cultures avec gélose nutritive ;
Eau distillée ;

Pipette pasteur ;

Huile de paraffine ;

Etuve ;

Microscope ;

Minuterie ;

Lamelles de verres ;

Galerie API (20E, STAPH).
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1.

Evaluation externe

Les résultats de I’inspection visuelle des trois (3) membranes sont regroupés sous forme de figure

dans ’annexe 1.

Avant dissection, les trois éléments montrent une forme intacte sans dommages physiques
apparents. Apres ’enlévement de la coque en fibre de verre, les trois membranes présentent des

aspects de détérioration inégaux.

La membrane provenant de la station de dessalement de Fouka présente un aspect tres habituel
d’une membrane colmatée. Une couleur jaune verdatre avec des points noirs caractérisent la couche
visqueuse sur la face de la membrane. Cette couleur est due trés probablement aux
microorganismes qui I’ont colonisée. Ces microorganismes peuvent étre a 1’origine du colmatage
de la membrane, ils peuvent étre de nature algale a cause de la couleur vératre. Cependant, la
contamination de cette membrane peut étre postérieure, aprés son enlévement du module de

production, pendant le stockage.

Apreés la dissection de la membrane de Magtaa, on découvre des composants altérés. Une feuille
d’espaceur décollée est enrdlée dans le sens du flow. La membrane est saturée par des boues et des
résidus cristallisés. Une pression tres forte induisant le phénomene de télescopage de la membrane
est fort probablement 1’origine de cet impact. Les feuilles membranaires ont une couleur marron
encrassée. Dans plusieurs endroits nous pouvons remarquer des chatoiements rougeatres. La
couleur rouge caractérise les oxydes de fer. La présence des oxydes de fer dans 1’eau de mer
dessalée est tres probablement due a la canalisation. Mais le prétraitement doit en éliminer dans la
norme la majorité. Le diamétre de ces molécules est proche de celui de la molécule d’eau, cela leur
fait le premier ennemi de la membrane d’osmose inverse, car ils se fixent facilement a I’intérieur

des pores de filtration. Cette membrane présente le degré d’encrassement le plus élevé.

La membrane de la station de Hamma parait la plus propre. Les feuilles membranaires se
caractérisent par une couleur jaune claire. Parfois nous remarquons une nuance vert clair au fond
de la membrane ainsi que des reflets rouges. La surface des feuilles parait fragilisée et s’abime

facilement. Toutes les feuilles de cette membrane présentent une couche superficielle visqueuse.
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2.

Evaluation Interne

2.1 Test d’intégrité au Bleu de Méthyléne

Les résultas obtenues apres les tests sont répresentée sur les figures ci-dessous.

@)

Figure I11 1: Test d’intégrité au Bleu de Méthyléne; (1) Membrane de Fouka, (2) Membrane de
Magqtaa, (3) Membrane de Hamma.
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L’objectif de ce teste est de mettre en évidence les dommages physiques macroscopiques. D’aprés
la figure 111 1, la membrane de Hamma parait la plus endommageée, suivis par celle de Magtaa. La

membrane de Fouka parait la plus intacte.

Ce type de fissures au niveau de la membrane, est causé essentiellement par les produits
acides/bases pendant les procédures de décolmatage de la membrane (1,2). La fréquence des
ringages chimiques ainsi que la composition des solutions utilisées sont des facteurs qui

déterminent le niveau de détérioration de la membrane ultérieurement.

Le résultat pour la membrane de Hamma confirme notre premiére impression d’une membrane
fragilisée. En comparant avec les autres membranes, on peut constater que les lavages chimiques

successifs ont épuisé cet élément.
2.2 Test d’intégrité a la Rhodamine B

Ce test a donné un résultat positif pour toutes les membranes autopsiées. La membrane de Hamma

parait plus touchée. Les autres membranes présentent quelques points minuscules.

Comme le Bleu de Méthylene, la Rhodamine diffuse a travers la membrane endommagée, et
visualise ainsi les endroits fissurés. Cependant ; la rhodamine fait apparaitre les pores plus larges
que ceux apparus par le Bleu de méthylene. Car le diamétre de la molécule de Rhodamine est plus

important (3). De ce fait, un test positif & la Rhodamine signifie un état de détérioration avancé.

Le test a la Rhodamine compléte le résultat obtenu par le Bleu de Méthylene. La membrane de

Hamma est remarquablement plus altérée.
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(3)

Figure 111 2: Test d’intégrité a la Rhodamine ; (1)Fouka, (2)Magtaa, (3)Hamma.
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3. Caractérisation physicochimique du matériau colmatant

3.1 Taux de la matiére organique

Apreés la calcination les résultas obtenues sont répresentée sur les figures ci-dessous.

(1)

(2)

= Matiere Minérale = Matiére Organique

3)
Figure 111 3: Fractions massiques de la matiére organique dans le matériau colmatant des trois
membranes : (1)Fouka, (2)Magtaa, (3)Hamma.
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La perte du poids par calcination & 550°C pendant cing (5) heures, est un procédé trés simple pour
définir la fraction massique de la matiére organique dans le matériau colmatant. Ce rapport
détermine le type de colmatage : biologique ou bien minéral. Pour nos éléments, les trois
membranes présentent des pourcentages proches de la matiére organique (6%, 10% et 14%). Pour
la membrane de Maqtaa le taux de la matiére minérale est sensiblement plus éleve avec 94%. De
ce fait, le type de colmatage tend vers le colmatage minéral.

La matiere organique accumulée sur les membranes etudiées est probablement due a la formation
d’une couche de gel organique qui provient habituellement des débris cellulaires des
microorganismes. Les résultats de la membrane de Magtaa montrent un aspect cristallin de la

cendre issue de la calcination. Ca ressemble initialement aux argiles.
3.2 Spectroscopie infrarouge a transformee de Fourier (IRTF)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) est un outil intéressant pour identifier
la nature moleculaire de la matiere colmatante [4]. Grace au spectre d’absorbance de la matiére on

peut deviner avec certaine précision sa nature chimique.

Les figures 111.4, I11.5 et 111.6 représentent successivement les spectres d’absorbance de la

membrane de Fouka, Maqgtaa et de Hamma.

Les spectres sont divisés en trois régions : la région de simples liaisons entre (2500-4000 cm™), la
région des triples liaisons entre (2000-2500 cm™), la région de doubles liaisons (1500-2000 cm™?)
et la région de I’empreinte chimique (500-1500cm ).

Les trois spectres présentent des structures différentes. Le spectre de la membrane de Fouka est
assez comparable a celui de Hamma, par contre les deux sont différents a celui de la membrane de
Magqtaa. L’absorbance dans la région des simples liaisons pour ces deux membranes est importante
contre une absorbance minimale dans le spectre de la membrane de Magtaa. Pour les autres régions
les spectres présentent une structure complexe ou nous remarquons plusieurs vibrations

importantes.
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Figure 111 4: Spectre d’absorbance de la membrane de Fouka.

Le spectre de la membrane de Fouka est caractérisé par une structure complexe le long de toutes
les régions. Nous enregistrons plus de 12 pics d’absorbance. Le tableau I11.1 résume les points

d’absorbance les plus importants :
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Tableau I11 1: Les pics d’absorbance les plus importants de la membrane de Fouka

‘Peak Intensity Corr. Inte Base (l-l) ‘Base (L) L~ Corr Are
14706 0949458 0,027754 4976 447,45 4697946 qgo 7599562
536,17  0,938086 0,010654 605 61 5246 74,46700 0,361301
79847 0865468 0,022406 844,76 790,76 4518206 '0 261106
19142 0,899989 0,009729 921,91 84862 62,67762 10 170928 &

3

e

WNODAEWN
=]
§
Iy

103377 0981202 0,026642 107235 921,91 1433781 2664586
1110321 10,87313 0,002519 125364 109549 150,2865 0,353142
162781 0,936956 0,013017 163167 158923 37,7172 0,172372
....... 234142 0,811863 lo 033257 234528 228356 4490708 0680167
9 285050 0.916923 0016315 286217 239157 3609041 0.154522

10 12920,03 0967484 '0057948 13001,03 2866,02 1264288 3511795

. et A ey e

Figure 11 5: Spectre d’absorbance de la membrane de Maqgtaa.
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La structure du spectre de la membrane de Maqgtaa est relativement simple. L’absorbance est

minimale dans la région de triples et de simples liaisons. Dans le tableau I11.2 on résume les pics
d’absorbance les plus importants.

Tableau I11 2: Les pics d’absorbance les plus importants de la membrane de Maqtaa

Peak  Intensity Corr. Inte Base (H) Base (L) Area  Corr. Are
42045 (26661 02111 42431 39731 637865 15,4962
45131 28436 00746 45517 43974 41,9555 0,5177
47446 30126 0302 4976 46288 98,0679 5,2818
520,74 2,8422 01368 5246 50146 62,2269 20917
9433 13952 01848 72518 667,32 74,1933 14,1638
70462 17108 0585 82162 72904 1316646 26,0989
91805 20992 01032 92577 82548  152,1113 24232
1006,77 13,5973 03115 101834 02063  247,0224 '9,2466
142723 13485 01422 157381 138094 232,8023 13,6632
10 163552 1144 02114 178596 158538 1929825 17,3065
11 187082 07196 00207 229128 185154 2591893 06922
12 236457 0515 00158 247643 234914 59936 0,225
13 251115 04562 00102 266158 248029 79,9387 10,3804
14 292774 0546 00416 298946 273873 1218917 2,5586
15 342148 11516 03008 357192 299332 5100945 79,6287
16 362207 1,2285 0351 367993 358349 998668 16,9571
17 369536 07888 00876 379179 368378 564453 14586

OCO~NOO BN =
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Figure 111 6: Spectre d’absorbance de la membrane de Hamma.

La structure du spectre Hamma est plus simple que celui de Fouka. Mais I’absorbance moyenne
est plus importante. Le spectre enregistre moins de pics et ’absorbance est assez homogéne.

L’absorbance est minimale dans la région de triples liaisons et maximale dans la région de simples

liaisons.
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Tableau I11 3 : Les pics d’absorbance les plus importants de la membrane de Hamma

Peak Intensity Corr. Inte Base (H) Base (L) Area Corr. Are
4706 0.914035 0,041457 4976 447 45 44 72527 0,96916
802,33 0771732 0,026321 879,48 7869 67,44525 1427407
1033,77 1,06134 0,342737 118421 883.34 270,4564 54 46386
1257.,5 0,975795 0,208059 133465 118807 127,9076 15,39273
1639,38 0966273 0010862 164324 157381 60,00776 0411153
1654,81 0975943 0037323 1839.86 1643,24 138,0843 1284943
209841 0521302 0,001911 2106,12 19634 71,97058 0,181988
2850,59 0,796749 0,02965 286217 239542 2675773 0,259991
2920,03 090427 0,12588 3001,03 286602 112,1276 6,945723
0 3402,2 1,169158 0,012339 3413,77 3004,89 4044495 7557609

- O DD B WN =

Les spectres dessinés par la Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) confirme
les resultats obtenus par le test de la perte du poids au feu. Les régions des doubles et de triples
liaisons caracterisent en grande partie les composés organiques. Ces composes sont plus variables
dans la membrane de Fouka par rapport a celle de Hamma. Ces composés sont peut-étre moins

présents dans la membrane de Maqtaa.
Les pics enregistrés correspondent probablement aux ions suivants :

— lon de Carbonate (1490-1410/880-860)

— lon de Sulfate (1130-1080/680-610)

— lon de Nitrate (1380-1350/840-815)

— lon de Phosphate (1100-1000)

— lon ammonium (3300-3030/1430-1390)

— lon de Cyanite, thiocyanate, et ions relies (2200-2000)
— lon de Silicate (1100-900)
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3.3 Diffraction des rayons X (DRX)

a) FOUKA

La membrane de la station de dessalement de Fouka est caractérisée par la présence de plusieurs
pics indiquant ’existence de plusieurs phases cristallines et la plus importante et celle relative a
I’oxyde de silicium SiO, identifié sur le spectre DRX de la membrane de Fouka. A cbté des phases
cristallines, une partie amorphe de 2 6 se situe entre 15° et 30° caractéristique de la structure

carbonée de la membrane.

Irel.
1000

Experimental pattern: FOUKA
950 [96-210-0188) 02 Si

9004
850 4
8004
7504
700
650
800

450 -
400
350 -|
300
250
200

1504
1004

T T T T T T T T T T T T
10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 §0.00 §5.00 70.00 75.00 80.00 85.00 90.00
Cu-Ka1l (1.540598 &) Ztheta

Figure 111 7: Spectre de diffraction de la membrane deFouka.
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b) HAMMA

Le spectre DRX de I’échantillon de la membrane de HAMMA contient moins de phases cristallines
que celui de Fouka avec la partie amorphe spécifiquement la plus importante de la structure
carbonée de la membrane situé a 2 6 soit entre 15° et 30°. Contrairement, a celle de Fouka, celle

de Hamma contient la phase cristalline de Si0, avec une trés faible proportion.

Ces analyses, permettent de déclarer la stabilité de la membrane de Hamma par rapport a celle de

Fouka.

Irel
1000

Experimental pattern: HAMMA,
950

900
8504
8004
750
7004
650
600

450 -
400

350

300

W\m”ﬂ , .ﬁmr}\nﬂﬂ\ur“ﬂﬂ

100 VY

T T T T T T T T T T T T T
10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 §0.00 §5.00 70.00 75.00 20.00 85.00 90.00

Cu-Ka (1.541874 A) 2Ztheta

Figure 111 8: Spectre de diffraction de la membrane de Hamma.
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c) MAQTAA
Le spectre DRX de cette membrane ne contient que la phase cristalline de Si0,, ce qui permet de

dire que cette membrane est totalement inexistante ( la membrane était tellement abimée que

I’exploitation de son reésultat n’a rien donné ).

Irel
1000

Experimental pattern: MAQUTAA

950 Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=19.8 %)
300 4 [96-210-01188] 02 Si

850
800
750
7004
650+
600+
550
500+
450 -|
400
350
3004
250+
2004
150

L e e LL O F R

[ W]
| | [l

| I
T T T T T T T T T
10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 60.00 85.00 70.00 75.00 80.00 85.00 90.00
Cu-Kal (1540598 A) 2theta

Figure 111 9: Spectre de diffraction de la membrane de Maqtaa.

4. FEtude comparative de Pefficacité de décolmatage de certains produits

Pendant le rincage de coupons des membranes étudiées, nous avons suivi la cinétique des

parametres suivants : la conductivité, la turbidité et le pH.

Dans les figures I111.10, 111.11 et 111.12 on représente les résultats obtenus pour 5 produits a savoir :
le Peroxyde d’hydrogeéne, chlorure d’hydrogeéne, chlorure de sodium, I’acide citrique et
I’hydroxyde de sodium. Nous avons pris les trois mesures toutes les 20 minutes. Plus la variation
de ces parameétres est importante, plus I’action du produit est notable. Cependant les matériaux

déposés sur les membranes agissent difféeremment avec ces produits.

Résultats du rincage chimiques (Turbidité, conductivité, pH) : (Annexe 111)
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4.1 Fouka

Hzoz Hzoz Hzoz
300 20 3,6
200 ._,’0”"_‘ 15 3,4 g S S
10 32
100 . 3
0 0 2,8
1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
300 HCl HCI HCl
200 30 1,5
\ ¢ ¢ * L 20 1
100 10 0,5
0 0 0
L2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
a5 C6H8O7 C6H8O7 C6H807
3 2,2
40 2 2,15
35 1 2,1
20 0 2,05
1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
1 2 3 4 5 6 7
100 NaOH NaOH NaOH
o o p—— 40 13
50
20 12,5
0 0 12
L9 3 4 s & 7 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
NaCl NaCl NaCl
110
10 8
100 738
5 7,6
90 .
7,4 e o
30 0 X 7,2
1 2 3 4 5 6 7 8 ! 30405 67 12 3 4 5 6 7
La conductivité La turbidité Le pH

Figure 111 10: La variation des parameétres physicochimiques des solutions de rincage en
fonction du temps d’agitation pour la membrane de Fouka.
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La conductivité enregistre des valeurs sensiblement croissantes pour H>O2, NaCl et le NaOH.
Contrairement & la solution de I’'HCI qui présente des valeurs décroissantes. L’acide citrique

présent un pic entre la deuxiéme et la troisi¢éme prise (entre 20 mn et 40 mn d’agitation).

Pour la solution de NaCl la conductivité¢ diminue rapide au début de I’agitation, puis reprend un

rythme croissant a partir de la 20°™ minute.

La turbidité dans toutes les solutions de ringage enregistre une augmentation. La plus grande valeur
est enregistrés pour NaOH avec 33.5UNT suivie par celle enregistrée pour le HCI avec 26.7UNT.

Le pH des solutions utilisées varie difféeremment. L’HCI est un acide fort, son pH augmente avec
le temps d’agitation. Aprés 120 minutes il atteint une valeur de 1.4. Egalement pour le Peroxyde
d’hydrogene, apres 120 minutes d’agitation sa valeur aboutit a 3.4. Pour les autres solutions, ce

parametre tend a diminuer en fonction du temps d’agitation.
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4.2 Magtaa

1 2 3 4 5 6 7

Hzoz H202 Hzoz
460
15 4,5
440
. ”./_._(‘ 4 et
420
5 3,5 [
400 0 3
380 12 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
1 2 3 4 5 6 7
HCI HCI HCI
300 30 0,8
200 ANC L. . 20 0,7 /“\
N0 0,6
100 10
0 0,5
0 1 2 3 4 5 6 7
1 2 3 4 5 6 7
1 2 3 4 5 6 7
4 C6H807 C6H807 C6H807
20 3
38 ‘_N_.
2
10
3,6 1
0 0
3,4 1 2 3 4 5 6 7 2 3 4 5 6 7
1 2 3 4 5 6 7
NaOH NaOH NaOH
150 20 12,5 \_‘_"‘_.
100 FTEt——t—— 10 12
50
0 11,5
0 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
1 2 3 4 5 6 7
NaCl NaCl NaCl
115 /’0—‘—0\‘_. . :
110
0 0
105 1 2 3 4 5 6 7

La conductivité

La turbidité

Le pH

Figure 111 11: La variation des paramétres physicochimiques des solutions de ringage en fonction

du temps d’agitation pour la membrane de Magtaa.
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La membrane de Maqtaa présente des variations différentes par rapport a celle de Fouka.

La conductivité tend a baisser en fonction du temps d’agitation pour toutes les solutions du ringage,
sauf pour les solutions de H20- et de NaCl. Ces deux dernieres enregistrent une augmentation dans
la valeur conductivité, on peut lire 116 pour le NaCl et 440 pour le H20..

La Turbidité enregistre une variation progressive en fonction du temps d’agitation pour toutes les
solutions appliquées. Les acides présentent les valeurs les plus élevées : le HCl avec 26.7 et L’acide
citrique avec 18.8.

Pour le pH, les valeurs pour toutes les solutions ne varient pas considérablement. Pour cette
membrane, les rincages appliqués ne montrent pas une action significative par rapport a ce
parametre.
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4.3 Hamma

H,0, H,0, H,0,
210 60 4
200
40 38
190 3,6
180 20 34
170 0 3,2
123 45 67 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
HCI HCI HCI
201 4 1,5
200 1
199 2
198 0,5
197 0 0
1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
CsHgO, CsHgO, CsHgO,
360 10 2,2
350 m c 2 ‘f—‘—\
1,8
. 1 2 3 4 6 0 L6
> / 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
NaOH NaOH NaOH
100 1 13,5
90 13
0,5
80 12,5
70 0 12
1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
NacCl NaCl NaCl
400 0,8 15
300 ’_‘_/_‘_. 0,6 /‘/‘ .
200 0,4
100 0,2 >
0 0 0
1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
La conductivité La turbidité Le pH

Figure 111 12: La variation des paramétres physicochimiques des solutions de ringage en fonction
du temps d’agitation pour la membrane de Hamma.
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Les trois paramétres suivis pour la membrane de Hamma sont corrélativement stables. Les valeurs
ne présentent pas des différences significatives. Entre autre ; la turbidité présente des valeurs

sensiblement croissantes, spécialement pour le H20: en premier lieu et ’acide citrique en deuxi¢me

lieu.

5. Caractérisation microbiologique de la boue colmatante

5.1 Recherche des bactéries présentes dans les échantillons du colmatant des 3

membranes

Apres la purification des échantillons, des isolements des souches bactériennes ont été faites
comme suit.
MEMBRANE SOUCHES BACTERIENNES

MEMBRANE (A)

MEMBRANE (B)

MEMBRANE (C)

Figure 111 13: Souches bactériennes apres purification (A) Fouka, (B) Magtaa, (C) Hamma.
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5.2 Préparation des colorations et identification des souches bactériennes

5.2.1 Coloration de Gram

-Les résultats de la coloration de Gram sont interprétés au microscope, les différentes bactéries
visibles sont alors observées. "On précise si les bactéries sont Gram + (violet) ou Gram - (rose),

leur forme : soit rondes (coques) soit en batonnets (bacilles), soit en spirales ou hélices

(spirochetes).

Les bactéries observées dans deux souches bactériennes de la
membrane A et C sont de couleur violet. Ce sont donc des

bactéries Gram (+) de forme (Cocci).

Figure 111 14: Staphylcoccus aureus.

Les bactéries observées dans une des souches bactériennes
de la membrane B sont de couleur rose. Ce sont donc des

bactéries Gram (-) de forme (Bacille).

Figure 111 15: Flavimonas oryzihabitans.
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Les bactéries observées dans deux souches bactériennes de la

membrane A et C sont de couleur rose. Ce sont donc des

s ‘ ~ bactéries Gram (-) de forme (Cocci).

- L X

Figure 111 16: Ochrobacterum anthropic.

5.2.2 Catalase

Tous les résultats de catalase ont été positifs.La réaction positive au Catalase a été produite par la
bactérie (Staphylococcus).

Figure 111 17: I’eau oxygénée avant
I’ajout de bactérie.

Figure 111 18: Réaction de la
bactérie apres le test de catalase.
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5.2.3 ldentification de la bactérie en utilisant une Galerie APl STAPH

Résultat de la galerie AP1 STAPH apres incubation 24h a 37°C.

Figure 111 19: Résultat galerie API STAPH (staphylococcus aureus).

Test d’indentification Biomérieux

" ;
ey~ /. ./__| BIOMERIEUX
Origine / Source / Herkunft / 5 Coccnt 5
API®STAPH OrgenOrigem Motreu, S o ;
Ursprung / Oprindelse / Pochodzenie : arweus i
_____ i
i g
s
3
H
H
O GLU FRU | MNE MAL LAC | TRE MAN XIT | MEL NIT AL VP RAF XYL | SAC MDG NAG | ADH UBE LSTR | £
i
= 7\/01 :
Autres tests / Other tests / Andere Tests / Ident./ Tautomoinon
Otras pm;baslAlm test / Outros testes / Ny ‘M‘:C@ i & 3 @
AMeg eeTdosIGdra tester |
Andre tests / Inne testy : QD % \‘

Figure 111 20: Test d’identification Biomérieux (staphylococcus aureus).
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6.

Conclusion

Le dessalement de I’eau de mer est la solution la plus recommandée pour vaincre la soif qui menace
I’humanité a cause du changement climatique contemporain. L’ Algérie est parmi les pays les plus
touchés par la sécheresse. Devant la pénurie de 1’eau potable, le gouvernement Algérien a lancé

plusieurs stations de dessalement de 1’ecau de mer le long de la cte méditerranéenne.

Les procédés de ’osmose inverse deviennent la technologie la plus utilisée pour le dessalement de
I’eau de mer. Bien que, parmi les freins majeurs des procédés de I’osmose inverse figure le
colmatage des membranes. Les performances des membranes sont altérées et la durée de vie est

réduite considérablement.

Le travail vise a identifier et caractériser les déférents agents colmatant des membranes usagées
grace a ’autopsie de trois membranes venants de stations différentes, a savoir : la station de

dessalement de Fouka, la station de dessalement de Hamma, la station de dessalement de Magqtaa.

En premier lieu les membranes sont inspectées, les trois éléments montrent une forme intacte sans
dommages physiques apparents. Apres 1’enlévement de la coque en fibre de verre, les trois
membranes présentent des aspects de détérioration inégaux. Apres la dissection de la membrane de
la station de Magqtaa, on découvre des composants altérés. La surface des feuilles de la membrane
de Hamma parait fragilisée et s’abime facilement. La membrane provenant de la station de

dessalement de Fouka présente un aspect trés habituel d’'une membrane colmatée.

Le reésultat de test d’intégrité au bleu de Méthyléne pour la membrane de Hamma confirme notre
premiére impression d’une membrane fragilisée. En comparant avec les autres membranes, on peut
constater que les lavages chimiques successifs ont épuisé cet élément. Le teste a la Rhodamine
compléte le résultat obtenu par le Bleu de Méthylene. La membrane de Hamma est

remarquablement plus altérée.

Selon le test de la perte du poids au feu, les trois membranes présentent des pourcentages proches
concernant la matiére organique (6%, 10% et 14%). Pour la membrane de Maqtaa le taux de la
matiére minérale est sensiblement plus élevé avec 94%. De ce fait, le type de colmatage tend vers

le colmatage minéral.
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Les spectres dessinés par la Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) confirme
les résultats obtenue par le test de la perte du poids au feu. Les régions des doubles et de triples
liaisons caractérisent en grande partie les composés organigques. Ces composes sont plus variables
dans la membrane Fouka par rapport a Hamma. Ces composés sont peut-étre moins présents dans

la membrane Magtaa.

Pendant le ringage de coupons des membranes étudiées, nous avons suivi la cinétique des
paramétres suivants : la conductivité, la turbidité et le pH. Les trois paramétres suivis pour les trois
membranes sont corrélativement stables. Les valeurs ne présentent pas des différences
significatives. Entre autre ; la turbidité présente des valeurs sensiblement croissantes, spécialement

pour H>O> en premier lieu et ’acide citrique en deuxiéme lieu.
L’efficacité de ces derniers produits nécessite plus d’études approfondies pour mieux s’argumenter.

Concernant les résultats de notre identification bactériologique (LE BART) nous a montré que la
matiere colmatante de la membrane de Fouka se constitue de (Ochrobactrum anthropi, vibrio
fluvialis) pour la membrane de Maqtaa (Staphylococcus aureus, flavimonas oryzihabitans,

burkholderia cepacia) et enfin la membrane de Hamma (Staphylococcus aureus).
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Annexe |: Fiches techniques

Annexes

Evaluation externe (Dommages

physiques)

Désignation

Joint de saumure Intacte
Enveloppe externe Intacte
Tube de perméat Intacte

Signes d’encrassement grossier

Residues grossiers
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Evaluation interne

Contamination macroscopique

de surface

Taches noires (verdatres)

long de la membrane

Accumulation de débris

Couche visqueuse verdatre

Couleur

Jaune verdatre

Odeur

Pas d’odeur

Dommages physiques

Pas de dommages

Figure 111 21: Inspection visuelle de la membrane de Fouka
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Designation

-Probléme de télescopage
-Espaceur enroulé dans le

sens de la pression

Evaluation externe (Dommages

physiques)

S N e WL

Joint de saumure Intacte
Enveloppe externe Intacte
Tube de perméat Intacte

Signes d’encrassement

grossier

Encrassement boue et

résidus cristallisées
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Evaluation interne

Contamination
macroscopique de
surface

-Taches noires

-Corrosion

Accumulation de debris

-Boue accumulée
-Sel

Couleur

Marron encrassé

Odeur

Odeur de la mer

Dommages physiques

Endomagement a cause de
I’explosion due au probléme
de télescopage, ce qui a

laissé la file s’enrouler

Figure 11 22: Inspection visuelle de la membrane de Maqgtaa.
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Designation

Evaluation externe (Dommages | Joint de saumure Intacte
physiques)
el NG e
Envelope externe Intacte
Evaluation interne Tube de perméat Intacte
Signes d’encrassement
grossier
Contamination -Corrosion

macroscopique de surface

-Taches oranges
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Accumulation de debris Couche visqueuse

Couleur -Jaune naturel

-Couleur rougeétre
probablement due a des
oxydes de fer

Odeur Neutre

Dommages physiques La couche de polyamide de
la membrane est fragilisée
et se déteriore facilement

Figure 111 23: Inspection visuelle de la membrane de Hamma
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Annexe Il: Préparatif pour I’analyse de FTIR

Figure 111 24: les méthodes a suivre pour faire ’analyse FTIR.
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Tableau III 1: Les pics d’absorbance les plus importants de la membrane Fouka

Peak Intensity Corr. Inte Base (H) Base (L) Area Corr. Are
1 4706 0949458 0,027754 4976 447,45 46,97946 0,759952
2 53617 0938086 0010654 60561 5246  74,46700 0,361301
3 79847 0865468 0,022406 844,76 79076  45,18206 |0,261106
4 9142  0,899989 0,009729 92191 84862 62,67762 0,170928
5 103377 0,981202 0,026642 1072,35 92191 1433781 2664586
6 110321 097313 0,002519 125364 109549 150,2865 0,353142
7 162781 0,936956 0,013017 163167 1589,23 3771772 0,172372
8 234142 0811863 0,033257 234528 228356 44,90708 0680167
9 285059 0916923 0,016315 2862,17 239157 3609041 0,154522
10 12920,03 0967484 0,057948 300103 286602 1264288 3511795

Tableau III 2: Les pics d’absorbance les plus importants de la membrane Magtaa

Peak Intensity Corr.Inte Base (H) Base (L) Area  Corr. Are
42045 (26661 02111 42431 39731 63,7865 |54962
45131 28436 00746 45517 43974 41,9555 105177
47446 30126 0,302 497 6 46288 98,0679 52818
52074 2,8422 01368 5246 50146 62,2269 20917
§9433 13952 01848 72518 66732 74,1933 4,1638
79462 17108 0,585 82162 72904 1316646 26,0989
91805 20992 01032 92577 82548 152,1113 24232
100677 35973 03115 101834 92963  247,0224 9,2466
142723 13485 0,422 157381 138094 2328023 13,6632
10 163552 1,144 02114 178596 158538 1929825 17,3065
11 187082 07196 00207 229128 185154 2591893 06922
12 236457 0515 00158 247643 234914 59936 10,2252
13 251115 04562 00102 2661,58 248029 79,9387 10,3804
14 292774 0,546 00416 298946 273873 121,8917 25586
15 342148 1,516 03008 357192 299332 5100945 79,6287
16 362207 12285 0,351 367993 358349 998668 16,9571
17 369536 07888 00876 379179 368378 56,4453 |1,4586

OCO~NOO B WN =

Tableau II1 3 : Les pics d’absorbance les plus importants de la membrane Hamma

Peak Intensity Corr. Inte Base (H) Base (L) Area  Corr. Are
4706 0914035 0,041457 4976 44745 4472527 096916
80233 0771732 0026321 87948 7869  67,44525 1427407
1033,77 106134 0342737 1184,21 883,34 2704564 54,46386
12575 | 0,975795 0208059 133485 118807 1279076 1539273
1639,38 0966273 0010862 164324 157381 60,00776 0411153
165481 0975943 0,037323 1839.96 1643,24 138,0843 1,284943
209841 0521302 0,001911 2106,12 19634 71,97058 0,181988
2850,59 0796749 002965 286217 239542 2675773 0,259991
2920,03 090427 0,12588 3001,03 286602 112,1276 6,945723
3402,2 1,169158 0,012339 341377 3004.89 4044495 7557609

-0 @O~ D b WN =

=}
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Annexe I11: Résultats du ringage chimique (turbidité, conductivité, pH)

Fouka

Tableau 111 4: Résultats ringage chimique avec HCI (Fouka)

HCI tl t2 t3 t4

Turbidité 4,58 211 25,3 26,7
Conductivité 155 166 171 172
pH 0,46 0,53 0,8 1,4

Tableau 111 5: Résultats ringcage chimique avec NaCl (Fouka)

NacCl tl t2 t3 t4

Turbidité 3,42 8,05 9,16 6,36
Conductivité 9,7 10 9,98 10,5
pH 4,2 4 4,1 4,3

Tableau 111 6: Résultats rincage chimique avec NaOH (Fouka)

NaOH tl t2 t3 t4

Turbidité 2,23 28,2 23,2 33,5
Conductivité 68,3 69,8 72 74,6
pH 12,91 12,88 12,5 12,4

Tableau I11 7: Résultats ringage chimique avec CsHgO7 (Fouka)

CsHsOy to t1 t2 t3 t4
Turbidité 0,28 0,93 1,21 0,9 0,96
Conductivité 3,65 4,02 4,01 3,81 3,63
pH 2,15 2,09 2,1 2,11 2,14

Tableau I11 8: Résultats ringage chimique avec H20- (Fouka)
H.0; t0 t1 t2 t3 t4 t5 t6
Turbidité 0,93 10,6 11 16 12,4 15,7 16,2
Conductivité 174,1 184 194 203 220,6 221,5 222,4
pH 3,09 3,408 3,4 3,391 3,372 3,399 3,381
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Magtaa

Tableau 111 9: Résultats rincage chimique avec HCI (Maqtaa)

HCI T1 t2 t3 t4

Turbidité 6,27 11,4 18,5 21,3
Conductivité 155 159 16,2 166
pH 0,6 0,7 0,7 0,6

Tableau 111 10: Résultats ringage chimique avec NaCl (Maqtaa)

Nacl t0 t1 t2 t3 t4
Turbidité 2,1 14 33,3 90,4 94
Conductivité 11,1 11,6 11,7 11,5 11,6
pH 8 4,2 5 8,8 9,2
Tableau I11 11: Résultats ringcage chimique avec NaOH (Magtaa)
NaOH t0 t1 t2 t3 t4
Turbidité 0,5 3,54 4,84 12 13,7
Conductivité 11 10,8 10,5 10,5 9,1
pH 12,4 12 12,1 12,1 12,2
Tableau 111 12: Résultats rincage chimique avec CeHgO7 (Magtaa)
CeHsOy t0 t1 t2 t3 t4
Turbidité 1,15 5,99 10,4 18,2 18,8
Conductivité 3,81 3,9 3,79 3,77 3,63
pH 2,07 2,07 2,06 2,06 2,1
Tableau I11 13: Résultats rincage chimique avec H2O, (Magtaa)
H.0, t0 t1 t2 t3 ta t5 t6
Turbidité 5,19 53,5 64,4 88,3 88,2 90,5 102
Conductivité 410 412 418 431 432 438 441
pH 3,48 3,936 3,968 3,962 3,965 3,978 3,986
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Hamma

Tableau 111 14: Résultats ringage chimique avec HCI (Hamma)

Hcl t0 t1 t2 t3 t4 t5
Turbidité 0,25 45,1 2,54 2,96 3,27 3,8
Conductivité | 200ms 198,1ms 199,9ms 199,5ms 199,9ms 200ms
PH 0,6 0,7 0,8 0,8 1,3 0,7
Tableau 111 15: Résultats ringage chimique avec NaCl (Hamma)
Nacl to t1 t2 t3 t4
Turbidité 0,4 0,43 0,87 0,64 0,75
Conductivité 19,7 20,5 21,4 34,3 34,4
PH 6,6 6,8 6,9 9,6 11,1
Tableau I11 16: Résultats ringcage chimique avec NaOH (Hamma)
NaOH to0 t1 t2 t3 t4
Turbidité 3,91 0,66 0,6 0,8 0,82
Conductivité 0,9 8 8,7 8,7 7,82
PH 12,6 13,1 13,1 13,2 13,3
Tableau I11 17: Résultats rincage chimique avec CeHsO7 (Hamma)
CsHsOy to t1 t2 t3 t4 t5 t6
Turbidité 0,49 0,78 0,85 2,65 6,51 6,85 7,56
Conductivité 3,48 3,54 3,58 3,55 3,53 3,53 3,51
pH 1,86 1,86 2,06 2 2 2 1,93
Tableau 111 18: Résultats rincage chimigque avec H.O, (Hamma)
H,0; t0 t1 t2 t3 t4 t5 t6
Turbidité 1,37 13 14,6 20,8 25,9 40,7 33,4
Conductivité 184,6 187,5 192 196,1 199,1 200,6 200,8
pH 3,44 3,65 3,653 3,653 3,68 3,683 3,795

76




Annexe I111: Analyse bactériologique
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Figure 111 25: Resultat des tests d’identifications Biomérieux.
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Tableau 111 19: Résultats de ’identification des bactéries.

Souche Catalase Gram forme Bactérie
Fouka.b.g + Negatif Bacille Ochrobactrum
anthropi
Fouka.b.p + Negatif Cocci Vibrio fluvialis
Magqtaa.j.p + Positif Cocci Staphylococcus
aureus
Magtaa.transp + Negatif Bacille Flavimonas
oryzihabitants
Magtaa.j.g + Negatif Bacille Burkholderia
cepacia
Hamma.j.p + Positif Cocci Staphylococcus
aureus
Hamma.transp - Negatif Bacille (non-fermenter spp)
Hamma.b + negatif Cocci Ochrobactrum
anthropi
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