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 ملخص

قمنا بتطویر تقنیة الغشاء  المنسوجات،من أجل معالجة المخلفات السائلة الصناعیة الملوثة بالأصباغ المستخدمة بشكل عام في مجال 

ثم تابعنا التوصیف التقني مختلفة،مكویة في درجات حرارة  صنع أغشیةبدأنا في  المحلي،العامل تحت الضغط على أساس الطین   

                                                         (DRX  ، الأشعة تحت الحمراء ،XRF  ،AAN ...) جةالأغشیة المنت مثل  

وفي النھایة قمنا باختبار فعالیة ھذه المنتجات مع نیلي كارمین صبغ أزرق   

RESUME 

Dans le but de traité les effluents liquides industriels pollués par les colorants utilisés 

généralement dans le domaine du textile,  nous avons élaborés une technique de baro-

membranaire, nous somme commencé par la confection des membranes cuites à différentes 

températures, en suite nous avons procédé des techniques des caractérisations de ces 

membranes produites (DRX, IR, XRF, AAN...), et à la fin  nous avons testé l'efficacité de ce 

produit par un colorant bleu qu'il s'appelle Carmin indigo.  

 

ABSTRACT 

In order to treat the industrial liquid effluents polluted by the dyes generally used in the field 

of textiles, we have developed a baro-membrane technique based on local clay, we started by 

making the calcination membranes at different temperatures, then we proceeded with 

technicals characterizations of these membranes produced (DRX, IR, XRF, AAN ...), and in 

the end we tested the effectiveness of this products with a blue dye Carmine indigo. 
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INTRODUCTION GENERALE 

La pollution de l’environnement et les problèmes écologiques retiennent de plus en 

plus l’attention du monde, surtout ces dernières années, après que l’homme a vu se 

développer son savoir-faire. Les problèmes de la pollution sont devenus une réalité 

incontournable qui menace la vie actuelle et la future de l’homme. Les activités humaines 

exercent sur l’environnement diverses formes de pollution qui peuvent conduire à des effets 

nuisibles sur la faune, la flore et l’homme lui-même. Tous les compartiments de l’entourage 

sont affectés; l’air, les sols et l’eau. Le problème de la pollution des eaux représente sans 

aucun doute un des aspects les plus inquiétants de la dégradation du milieu naturel par la 

civilisation contemporaine [1] 

Parmi les polluants les plus connus, les colorants qui, une fois dissous dans l'eau, 

seront difficiles à traiter, car ils ont une origine synthétique et une structure moléculaire 

complexe qui les rend plus stables et difficiles à être biodégradé [2,3] pour cette raison ils 

constituent des facteurs de risques pour notre santé et des nuisances pour notre 

environnement, de ce fait il est nécessaire de limiter le plus possible ces polluants. [4] 

Des nombreuses industries (textile, papeterie, plastique, agroalimentaire…) sont de 

gros consommateurs d’eau et utilisent des colorants organiques (solubles ou pigmentaires) 

pour colorer leurs produits. Ces colorants synthétiques sont à la fois toxiques et responsables 

de la coloration des eaux [5,6]. En effet, il est connu que certains colorants se fixent plus ou 

moins efficacement malgré l’emploi d’agents fixant. Il en résulte alors des eaux de rejets 

colorées qu’il est nécessaire de traiter avant leur rejet. Les réglementations en matière de rejet 

d’eaux usées sont également de plus en plus sévères et obligent les industriels à traiter leurs 

effluents. [7] 

En outre, les problèmes de coloration ont un impact psychologique important sur la 

population. En effet, un effluent coloré est perçu par l’opinion publique comme polluant et 

dangereux, alors que cette couleur, n’est généralement pas toxique, dans la limite de la norme 

autorisée. Il est donc primordial de limiter le plus possible la pollution en mettant en place 

une filière de traitement adapté intégrant une unité de décoloration.  

Les méthodes de séparation par membranes sont très utilisées dans les différents 

domaines tels que l’industrie agroalimentaire, l’industrie pharmaceutique et la 

déminéralisation des eaux de mer et des eaux saumâtres. L’objectif principal de ces procédés 

est la clarification, la purification, et la séparation des molécules et des sels inorganiques en 



 

 

vue d’une éventuelle valorisation des molécules séparées ou des eaux déminéralisées dans les 

différentes activités liées à la vie quotidienne des citoyens [8]. 

L’objectif de ce travail est l’élaboration de supports membranaires à partir d’un 

produit locale (Kaolin KT2 de El-Milia ) connu sous le nom de Kaolin de Tamazert, ces 

supports membranaires sont ensuite améliorée par l’ajout d’une couche inorganique préparée 

par la méthode sol gel. Ces membranes sont ensuite utilisées dans la clarification de solutions 

colorées. Le colorant testé dans cette étude est le "Carmin d'indigo".  Ces membranes ont été 

fabriquées en plusieurs étapes, moulage, séchage et cuisson à différentes températures. Deux 

températures de cuisson ont été testées pour la préparation des supports membranaires. La 

première température à atteint les 1100°C et la deuxième cuite à 1250°C. 

Ce mémoire est divisé en plusieurs parties, le premier volet de ce mémoire présente 

une étude bibliographique relative aux descriptions des pollutions des eaux, généralités sur 

l’argile et le kaolin et  aux procédés membranaires et aux membranes en céramique et  leurs 

caractéristiques. 

Le second volet, est consacré aux paramètres opératoires tels que la réalisation des 

membranes à base de kaolin au niveau du laboratoire, la caractérisation de ces derniers par les 

différentes méthodes d’analyses, et enfin la réalisation de test de filtration. 

Enfin, nous avons comparé les performances de différentes membranes synthétisées 

(membranes cuite à 1250°C et à 1100°C sans couche inorganique, et membranes cuite à 

1250°C et 1100C°améliorée avec couche inorganique) ce qui nous a permis de conclure quant 

à la possibilité de produire, à partir du kaolin, une membrane efficace pour l’élimination des 

colorants. 

La pratique de ce travail a été réalisé au niveau du laboratoire de chimie des réacteurs 

au niveau du centre de recherche nucléaire de Birine CRNB (la cuisson, caractérisations des 

membranes), une partie du travail a été effectué au niveau de laboratoire du INSID(Institut 

National Supérieure d’Irrigation et de Drainage.) (Préparations et collages des membranes, 

Préparation du gel et filtration des eaux par les membranes produites). 
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I-1. Introduction 

Le terme de pollution désigne l’ensemble des rejets des composées toxiques que 

l’homme libère dans l’écosystème, aussi les substances qui peuvent être vraiment dangereuses 

pour les organismes et exercent une influence perturbatrice sur l’environnement.  

En d’autres termes la pollution est une modification défavorable du milieu naturel 

pouvant affecter l’homme directement ou a traversé des ressources agricoles, hydriques ou 

d’ordre biologique. Elle peut affecter aussi ou modifier le milieu physique et les possibilités 

récréatives dans la nature [9]. 

I-2. Les sources de pollution 

 La pollution de production peut être considérée sous la rubrique des quatre grands 

secteurs d'activités humaines: l'industrie, l'énergie, le transport et l'agriculture. Avec 

l'augmentation marquée de la population et l’industrialisation, un nouvel ensemble des 

polluants est apparus[10].  

I-2.1. Les sources et les voies naturelles 

 Les pollutions de l'eau peuvent se présenter sous différentes formes et voies, soit 

pollution d'origine naturelle comme suit: 

 A. les retombées océaniques et les sels; 

 B. le lessivage des sols et l'érosion; 

 C. la dissolution minérale par les eaux souterraines;  

 D. les processus biogéochimiques dans les écotones;  

 E.les processus au sein des masses des eaux; 

 F. l’évaporation[11]. 

I-2.2. Les sources anthropiques et leur voies   

 On trouve aussi beaucoup des sources des pollutions anthropiques on peut on peut 

résumer comme suit : 
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A. la pollution atmosphérique; B. la libération directe des eaux des mines, C. la sortie des 

eaux usées urbaines; D. le rejet des déchets industriels dans les eaux; E. les eaux de 

ruissellement provenant des terres agricoles; F. les eaux de ruissellement provenant des zones 

urbaines; G. Les eaux de ruissellement provenant des résidus des mines; H. le lessivage des 

sols contaminés aux eaux souterraines; I. la lixiviation de résidus de mines des eaux 

souterraines, des décharges de polluants J. Les fuites; K. les libérations des déchets vers les 

eaux souterraines; L. les canalisations; M. Les barrages[12]. 

I-3. Les différentes formes de la pollution des eaux 

En général il existe quatre formes de pollutions des eaux : 

 - La pollution chimique; 

 - La pollution bactériologique; 

 - La pollution thermique;  

 - La pollution radioactive [13]. 

I-3.1. La pollution chimique 

 Les industries chimiques continuent à synthétiser des milliers des substances chaque 

année. Plusieurs de ces produits sont spécifiquement conçus pour être toxiques et persistants. 

Ce type de pollution est classé en deux catégories : 

a) Pollutions chimiques d’origine minérale 

Les substances minérales peuvent être classées en : 

-Eléments essentiels : N, P, Na.......  

 -Eléments désirables : Fe, Mn, Zn, Cu...... 

 -Eléments toxiques les métaux lourds(Pb, Se, Hg, As, Cr, Sn, Cd, ......) 

b) Pollutions chimiques d’origine organique 

 Ce type de pollution constitue une partie importante de la pollution hydrique parmi les 

polluants chimiques d’origine organique figurant: 
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 -les détergents 

-les pesticides. 

 -les phénols. 

 -les hydrocarbures. 

 -  les matières organiques banales (protides, lipides....). 

I-3.2. La pollution bactériologique 

 Les humains sont les plus importants pollueurs biologiques de la planète: les 

contaminants fécaux sont parmi les polluants biologiques des sources d’eau potable ; par 

conséquence l'homme et les animaux domestiques sont souvent contaminés par des microbes 

pathogènes [14]. 

I-3.3. La pollution thermique 

La pollution thermique due au rejet des eaux utilisées pour le refroidissement des 

installations industrielles diverses, par exemple les centrales électriques et leur système de 

refroidissement de l’eau [11]. 

I-3.4. La pollution radioactive 

 Les risques nucléaires résultent des accidents divers ou des rejets des centrales 

nucléaires, ou dans le pire des cas, à partir d'une explosion nucléaire. Surtout lorsqu’il s’agit 

de produits à très longue durée de vie, exemple : Plutonium [15]. 

I-4. Les paramètres de la pollution « physique-chimique » 

Dans ce travail on va traiter l'eau contient des colorants par les membranes en 

céramique, la pollution des eaux par les colorants c'est une  forme des pollutions physique. 

I-4.1. Les paramètres physiques 

La pollution physique est due essentiellement aux substances en suspension (matières 

solides) [16]; Bien que sa forme commune soit la pollution thermale. Elle peut englober 

également plusieurs autres aspects : couleur, transparence, pH dont on peut citer: 
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a) Température 

- La pollution thermique due au rejet des eaux utilisées pour le refroidissement des 

installations industrielles diverses [11]. 

b) Matières en suspension «M.E.S» 

- Les matières en suspension désignent toutes les matières minérales ou organiques qui 

ne se solubilisent pas dans l’eau et la troublent [17].  

Les M.E.S se composent des substances suivantes : sable, argile, boues, diverses 

matières organiques, minérales et végétales..... [13]. 

- Les déchets solides divers (objets d’origines variés) posent des problèmes 

d’esthétiques.  

- Les matières colorantes modifiant la transparence du milieu [17].  

Les M.E.S constituent la partie la plus importante de la pollution des eaux, cette partie 

doit être éliminée car, des teneurs élèves peuvent empêcher la pénétration de la lumière, 

diminuer l’oxygène dissout et limitent le développement de la vie aquatique [13]. 

c) Matières volatiles en suspension «M.V.S» 

Elles représentent la fraction organique des M.E.S, elles constituent (70-80%) des 

M.E.S. 

d) pH 

Ce paramètre exerce une influence directe sur la solubilité des différents contenus dans 

une solution (les acides et les alcalins déchargés par l’industrie chimique et d’autres 

installations industrielles). En effet, l’agressivité d’une eau est en fonction du pH [13].  

I-4.2. Les paramètres chimiques 

La pollution chimique est due à l'introduction d'un (ou plusieurs) éléments indésirables 

dans la composition chimique de l'eau initialement destinée à un usage bien précis [18]. 



Chapitre I :                                                               La pollution des eaux 
 

 
25 

a)La Demande Biochimique en Oxygène « D.B.O5 » 

 La D.B.O5 est la demande biochimique en oxygène nécessaire pendant cinq jours aux 

micro-organismes, pour dégrader ou minéraliser la matière organique présente dans un litre 

d’eau donc plus la charge organique est élevée, plus la D.B.O5 est grande.  

b)La Demande Chimique en Oxygène  « D.C.O» 

Elle exprime la quantité d’oxygène nécessaire pour oxyder chimiquement la matière 

organique et minérale présente dans un litre d’eau. Le D.C.O constitue un paramètre très 

important pour la surveillance des eaux usées urbaines et des rejets industriels.  

c) L’azote 

 Les eaux usées renferment des quantités importantes des substances nutritives telles 

que l’azote et le phosphore qui favorisent, par suite de leurs diversement dans le milieu 

naturel la croissance rapide d’algues et de plantes aquatiques.  

d) Le Phosphore 

Dans les eaux résiduaires le phosphore peut se rencontrer sous forme de sels minéraux 

(ortho-phosphate et poly-phosphate) ou sous forme des composés organiques qui sont soit 

solubilisées soit fixés sur les matières en suspension, le phosphore participe à la diminution de 

la dureté de l’eau, il facilite l’émission des huiles et des graisses. 

e) Les Chlorures 

Les chlorures présents dans les eaux à des concentrations différentes [13]. 

f) Le soufre et les composants soufrés 

Ces éléments ont une origine urbaine et industrielle. Le soufre colloïdal libre et les 

composés soufres réducteurs se trouvent généralement dans les eaux minérales naturelles 

mais on peut recentrer certains composes soufrés dans l’eau après certaines pollutions ou sous 

l’action de bactéries ou germes pouvant entrainer la réduction des sulfates [15]. 
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I.5.Conclusion 

Dans ce chapitre on a remarqué que la pollution est un élément nocif pour 

l’environnement ainsi que les polluants ont plusieurs formes (la pollution chimique, 

bactériologique, thermique, radioactive etc.). 

Nous sommes convaincus que la pollution due aux colorants provoque une grande 

altération sur l’environnement et la santé humaine. Afin de résoudre ces problèmes il faut 

procéder à des méthodes de traitement qui ont pour objectif de minimiser la nocivité d’eaux 

polluées. 
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II-1. Généralités 

Les argiles sont des matières minérales naturels, présentes depuis la formation de la 

Terre, est utilisée par l’homme depuis des millénaires. Contrairement à ce que l’on peut 

penser il n’existe pas une mais des argiles. 

L'utilisation des argiles, et des matériaux à base d'argiles, s'est développée dans de 

nombreux secteurs d'activité [19]. 

On les retrouve partout, dans la construction, l’alimentation animale et humaine, le 

plastique, la pétrochimie, le milieu de la santé, etc. Ces roches ont prouvé leurs capacités à 

maintes reprises. 

Oubliées en médecine, céramiques, moules pour la métallurgie, fabrication des 

ciments, extraction, textile, agriculture, papeterie, leurs applications nombreuses en 

thérapeutique méritent un retour sur le devant de la scène [20]. 

II-2. L’argile 

II-2.1. Définition : 

Les argiles sont des composés minéraux fins, Le mot argile provient du latin Argilla. 

Ce même mot est dérivé du grec argillos, dont la racine, argos, signifie " d'une blancheur 

éclatante " [21]. 

Les céramistes regroupent les matériaux selon leur comportement au chauffage 

[22].Ces minéraux sont des silicates d’alumines, formés d’un empilement de feuillets, d’où 

leur appellation de phyllite ou d’agrégats fibreux dont la dimension moyenne est de 2μm [23]. 

II-2.2. Structure 

La structure des argiles est en feuillet et chaque feuillet est constitué par une couche et 

chaque couche est formée par l’empilement de plans d’anions et de cation associés, des études 

montrent que ces couches ne sont que des chaines tétraédriques et octaédriques[24], par 

ailleurs les études en montre qu’il existe aussi un espace entre les feuillets appelé l’espace 

interfoliaire ou espace interlamellaire. 
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Figure II. 1 : Structure d’une argile. 

II-3.Le Kaolin 

II-3.1. Description 

Le kaolin est un minéral composé de silicates d'aluminium hydratés, de formule 

générale Al2Si2O5(OH)4et fait partie de la famille des phyllosilicates. D'origine chinoise, il 

vient du mot "Kaoling" signifiant terre des hautes collines.  

Ces sont des roches composées en grande partie des minéraux du groupe du kaolin, 

qui sont la Kaolinite qui est le minéral majoritaire, l’Halloysite, la Dickite et la Nacrite (d = 7 

A°).  

Le kaolin est blanc mais peut être coloré par les oxyhydroxydes de fer en jaune, 

orangé rouge (ocre) ou vert Sa densité varie de 2,4 à 2,64[25]. 

Le kaolin fait partie de la famille des phyllosilicates de type 1/1, il est constitué d’une 

succession alternée de feuillets en tétraèdre (silice) et de feuillets en octaèdre (aluminium). 

Le feuillet de la kaolinite est toujours neutre, dioctaédrique et alumineux, de 

composition (Si2)(Al2)O5(OH)4. La kaolinite se présente sous forme de particules hexagonales 

constitutes par des empilements de feuillets [26]. 
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Figure II. 2 : Structure cristalline de la kaolinite d'

II-3.2. Le Kaolin de la région de Tamazert de Milia

II-3.2.1. Historique du gisement

L’exploitation du gisement de kaolin de Tamazert

d’une compagnie franco-africaine pendant une période d’environ 5 ans (1927

la carrière de Tamazert a été abandonnée à cause d’une apparition sur le marché international 

du kaolin de qualité supérieure aux autr

fer Fe2O3 selon l’opinion des spécialistes de cette période, il est difficile d’éliminer ce dernier 

au niveau du gisement de Tamazert.

Pendant la période 1967

évaluation préliminaire du gisement en vue d’approvisionner l’usine de céramique de 

Guelma, pour cela elle avait délimité un bloc d’exploitation d’environ 150000 tonnes. Ces 

travaux sont pour le compte de BAREM1. Entre 1969 et 1970 l’expl

repris et actuellement les travaux d’exploitation ont lieu dans les limites de gites centrales 

[22]. 

II-3.3. Propriétés des kaolins industriels

 Les utilisations du kaolin sont régies par plusieurs facteurs comprenant la 

minéralogique et les propriétés physiques et chimiques de l'ensemble, celles

déterminées par les conditions géologiques dans les

:                                         Généralité sur l’argile et le kaolin 

Structure cristalline de la kaolinite d'après Bish and Von Dreele (1989) [27]

 

3.2. Le Kaolin de la région de Tamazert de Milia 

3.2.1. Historique du gisement 

L’exploitation du gisement de kaolin de Tamazert a débuté en 1927 sur le compte 

africaine pendant une période d’environ 5 ans (1927

la carrière de Tamazert a été abandonnée à cause d’une apparition sur le marché international 

du kaolin de qualité supérieure aux autres gisements, avec une teneur plus réduite en oxyde de 

selon l’opinion des spécialistes de cette période, il est difficile d’éliminer ce dernier 

au niveau du gisement de Tamazert. 

Pendant la période 1967-1968 une mission chinoise a effectué une p

évaluation préliminaire du gisement en vue d’approvisionner l’usine de céramique de 

Guelma, pour cela elle avait délimité un bloc d’exploitation d’environ 150000 tonnes. Ces 

travaux sont pour le compte de BAREM1. Entre 1969 et 1970 l’exploitation de cette carrière a 

repris et actuellement les travaux d’exploitation ont lieu dans les limites de gites centrales 

Propriétés des kaolins industriels 

Les utilisations du kaolin sont régies par plusieurs facteurs comprenant la 

minéralogique et les propriétés physiques et chimiques de l'ensemble, celles

déterminées par les conditions géologiques dans lesquelles le kaolin a été formé, l
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Bish and Von Dreele (1989) [27] 

a débuté en 1927 sur le compte 

africaine pendant une période d’environ 5 ans (1927-1932). En 1933 

la carrière de Tamazert a été abandonnée à cause d’une apparition sur le marché international 

es gisements, avec une teneur plus réduite en oxyde de 

selon l’opinion des spécialistes de cette période, il est difficile d’éliminer ce dernier 

1968 une mission chinoise a effectué une prospection et une 

évaluation préliminaire du gisement en vue d’approvisionner l’usine de céramique de 

Guelma, pour cela elle avait délimité un bloc d’exploitation d’environ 150000 tonnes. Ces 

oitation de cette carrière a 

repris et actuellement les travaux d’exploitation ont lieu dans les limites de gites centrales 

Les utilisations du kaolin sont régies par plusieurs facteurs comprenant la composition 

minéralogique et les propriétés physiques et chimiques de l'ensemble, celles-ci étant 

quelles le kaolin a été formé, les 
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caractéristiques importantes concernant les applications des minéraux argileux sont les  

suivantes : 

 La nature et les dimensions des particules, leurs formes, la cristallinité, la chimie 

globale et celle de la surface des cristaux, la surface spécifique, la charge de la surface et de la 

bordure. Et d'autres propriétés qui en découlent, spécifiques aux applications particulières, 

telles que la viscosité, la plasticité, la résistance mécanique en verre, la résistance mécanique 

d’échantillon sec et cuit, l'absorption et l'adsorption, l'abrasivité et le pH [28]. 

II-3.3.1. Couleur 

Le kaolin a habituellement une couleur blanche ou proche du blanc. Cependant la 

plupart du temps, le kaolin est associé à une quantité mineure de minéraux auxiliaires 

contenant des éléments de transition tels que le fer et le titane dans des oxydes, hydroxydes, 

oxy-hydroxydes, sulfures et carbonates, peut les colorer en jaune, orangé rouge (ocre) ou vert. 

II.3.3.2. Capacité d’échange cationique 

La capacité d’échange de cation (CEC) est définie par le nombre de charges 

échangeables par une masse donnée d’argile. Elle s’exprime en milléquivalent par 100 g 

d’argile. Cette caractéristique est fonction de la nature de l’argile (type d’argile), de ses 

caractéristiques cristallographiques, de ses cations et du pH du milieu. Pour une kaolinite 

idéale la valeur de la CEC à un pH donné va dépendre uniquement du degré de dissociation 

des différents sites amphotères situés sur les faces latérales [29]. 

II-3.3.3. Cristallinité 

Le niveau d'organisation structurale de la kaolinite est un paramètre utile dans 

l'industrie du kaolin. Diverses relations ont été employées pour déterminer des «indices de 

cristallinité », à partir des diagrammes de diffraction X, de courbes d'analyses thermiques 

différentielles ou de spectres infrarouges [30].  

II-3.3.4. Propriétés thermiques 

La kaolinite est un minéral réfractaire (température de liquides d'environ 1800°C), 

mais en association avec des minéraux comme les micas, les feldspaths ou les carbonates, la 

température d'apparition d'une phase liquide lors du frittage se trouve abaissée [31]. 
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On peut noter quatre réactions lorsqu’on chauffe une argile kaolinique. Les deux 

premières sont endothermiques, et les deux dernières sont exothermiques (Figure II.3). 

 

Figure II. 3 :Schéma des transformations des trois composants principaux des argiles 
kaoliniques [32]. 

 L’eau absorbée est éliminée vers 100 °C. A 600°, la kaolinite perd son eau de 

cristallisation pour donner la métakaolinite. A 980° C environ on a la transformation de la 

métakaolinite en mullite + Al2O3. 

 Finalement vers 1200° C on peut observer la transformation rapide de la silice en 

cristobalite et la réaction entre Al2O3 et SiO2. Le produit de cette réaction est encore la 

mullite. 

 La figure I.8 montre schématiquement les transformations des trois composants 

principaux des argiles [32]. 

II-3.3.5. Dureté 

 La kaolinite est tendue avec une dureté entre 1 et 2 (de ~1.5) sur l'échelle de Mohs ce 

qui signifie que les kaolins relativement purs ne sont pas abrasifs. Cette propriété est très 
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importante dans beaucoup d'applications industrielles. Puisque le kaolin est plus tendre que 

presque tous les matériaux avec lesquels il entre en contact, l'usure et l'abrasion de 

l'équipement sont minimal (Murray 1999). La présence de quartz résiduel dans un kaolin 

industriel modifie bien évidemment ce paramètre [33]. 

II-3.4. Les principaux usages industriels du kaolin 

 La structure particulaire du kaolin permet de l'utiliser comme pigment de couche dans 

le papier, ce qui augmente la brillance, le lissé et la blancheur du papier tout en prévenant le 

dégorgement de l'encre. Le kaolin peut également jouer le rôle d’un diluant, adsorbant ou 

transporteur ; il peut être utilisé comme vecteur de médicament, produit pharmaceutique, 

produit de beauté comme il peut être utilisé dans la fabrication des engrais, insecticides, 

détergents et en tannerie de cuirs et polissage [34]. 

Quelques autres utilisations du kaolin sont présentées dans le Tableau II.1. 

Tableau II. 1 : Utilisations industrielles du kaolin [34] 

 
Rôle 

Utilisation 

Couchage couchage de papier, peinture, encre 

Charge 
charge minérale de papier, caoutchouc, plastiques, polymères, adhésifs, 

textiles, linoléum 

Matière première 

catalyseur, fibre de verre, ciment, l’industrie du bâtiment, céramiques, 

plâtre, filtre, émaux, fonderies, production des composés chimiques 

d’aluminium, production de zéolite 

Diluant, adsorbant 
ou transporteur 

polissage, vecteur de médicament, engrais, insecticide, détergents, 

produits pharmaceutiques, produits de beauté, tannerie des cuirs 

II-4.Conclusion 

 Les argiles sont des matières minérales naturelles, parmi ses différents types le 

kaolin qui a des propriétés spéciales comme la couleur blanche, la capacité d’échange de 

cation, la cristallinité et la propriété thermique, etc. 

La structure particulaire du kaolin permet de l'utiliser dans beaucoup de domaines et 

jeux plusieurs rôles, comme blancheur du papier, diluant, adsorbant, transporteur, 

médicament, produit de beauté, la fabrication des engrais, etc. 
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III-1. Généralités 

Une membrane peut être définie comme une barrière sélective ou semi

quelques centaines de nanomètres à 

compartiments, et permettant le passage préférentiel d’une espèce parmi les autres sous 

l’action d’une force de transfert (

baromembranaire, la force de tra

différence de pression hydrostatique appliquée de part et d’autre de la membrane 

Figure III. 1 :Schéma de principe de fonctionnement d’une membrane 

III-2. L’importance des membranes synthétiques dans l’industrie

 Les procédés de séparation, de purification et de concentration utilisant les membranes

synthétiques prennent une place de plus en plus importante dans de nombreux 

technologies sont utilisées à grande échelle pour produire de l'eau potable à partir de l'eau de

mer, pour clarifier les effluents industriels, pour concentrer, purifier ou séparer des solutions

macromoléculaires de l'industrie agroalimentair

 Dans de nombreuses régions du monde, des installations conventionnelles de 

dessalement thermique ont été remplacées par des procédés à membrane (osmose inverse) 

grâce à leur efficacité énergétique 10 fois meilleure que celle des options thermiques ; d

stations classiques de traitements des eaux à boues activées ont été transformées en 

bioréacteurs à membranes pour bénéficier de leur compacité (jusqu'à 5 fois plus compact que 

les stations conventionnelles), de leur production de boues réduite et le 

désinfection des eaux produites.

:                                               Les procédés membranaires

Une membrane peut être définie comme une barrière sélective ou semi

quelques centaines de nanomètres à quelques millimètres d’épaisseur séparant deux 

compartiments, et permettant le passage préférentiel d’une espèce parmi les autres sous 

l’action d’une force de transfert (Figure III.1). Dans le cas des procédés de filtration 

baromembranaire, la force de transfert nécessaire à la réalisation de la séparation est une 

différence de pression hydrostatique appliquée de part et d’autre de la membrane 

Schéma de principe de fonctionnement d’une membrane permsélective

2. L’importance des membranes synthétiques dans l’industrie

Les procédés de séparation, de purification et de concentration utilisant les membranes

synthétiques prennent une place de plus en plus importante dans de nombreux 

technologies sont utilisées à grande échelle pour produire de l'eau potable à partir de l'eau de

mer, pour clarifier les effluents industriels, pour concentrer, purifier ou séparer des solutions

macromoléculaires de l'industrie agroalimentaire.  

Dans de nombreuses régions du monde, des installations conventionnelles de 

dessalement thermique ont été remplacées par des procédés à membrane (osmose inverse) 

grâce à leur efficacité énergétique 10 fois meilleure que celle des options thermiques ; d

stations classiques de traitements des eaux à boues activées ont été transformées en 

bioréacteurs à membranes pour bénéficier de leur compacité (jusqu'à 5 fois plus compact que 

les stations conventionnelles), de leur production de boues réduite et le 

désinfection des eaux produites. 
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Une membrane peut être définie comme une barrière sélective ou semi-perméable de 

quelques millimètres d’épaisseur séparant deux 

compartiments, et permettant le passage préférentiel d’une espèce parmi les autres sous 

). Dans le cas des procédés de filtration 

nsfert nécessaire à la réalisation de la séparation est une 

différence de pression hydrostatique appliquée de part et d’autre de la membrane [35].  

 

permsélective [36] 

2. L’importance des membranes synthétiques dans l’industrie 

Les procédés de séparation, de purification et de concentration utilisant les membranes 

synthétiques prennent une place de plus en plus importante dans de nombreux secteurs. Ces 

technologies sont utilisées à grande échelle pour produire de l'eau potable à partir de l'eau de 

mer, pour clarifier les effluents industriels, pour concentrer, purifier ou séparer des solutions 

Dans de nombreuses régions du monde, des installations conventionnelles de 

dessalement thermique ont été remplacées par des procédés à membrane (osmose inverse) 

grâce à leur efficacité énergétique 10 fois meilleure que celle des options thermiques ; des 

stations classiques de traitements des eaux à boues activées ont été transformées en 

bioréacteurs à membranes pour bénéficier de leur compacité (jusqu'à 5 fois plus compact que 

les stations conventionnelles), de leur production de boues réduite et le meilleur niveau de 
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 Dans l’industrie alimentaire, des opérations membranaires offrent des opportunités 

intéressantes à la concentration des produits tels que le lait ou les jus de fruits. On retrouve 

des technologies membranaires dans différents projets de production énergétique par osmose 

retardée, électrodialyse inverse, par piles à combustible, dans la production de biocarburants 

ou encore dans le captage de CO2 en pré ou post combustion de centrales thermiques. 

III-3. Les techniques membranaires 

 La particularité des techniques membranaires réside dans l'utilisation de la filtration 

tangentielle, où le fluide circule parallèlement à la membrane. Cette disposition autorise un 

traitement en contenu du liquide et supprime la formation de couches de colmatage. 

 Arbitrairement, les procédés membranaires sont classés en quatre familles selon la 

taille des particules qu'elles retiennent: la microfiltration (MF), l'ultrafiltration (UF), la 

nanofiltration (NF) et l'osmose inverse (OI). Ces techniques membranaires de séparation en 

milieu liquide agissent sous l'effet d'un gradient de pression. Selon le type de procédé, les 

phénomènes d'interactions mis en jeu au cours du transfert du liquide.  

Tableau III. 1 :Classification des différentes techniques membranaires en milieu liquide[37] 

 

III-3.1. La microfiltration 

 La microfiltration est une technique qui permet de retenir les bactéries et les matières 

en suspension de l'ordre du micron, sous une pression de travail de 0,2 à 2 bars. Elle 
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s'applique au traitement des émulsions huile/eau, à la purification des eaux de processus, à la 

filtration de boisson ou de jus de fruits et à la débactérisation du lait. 

III-3.2. L'ultrafiltration 

 Elle permet de retenir les macromolécules de taille comprise entre 0,01µm et 0,1µm, 

sous une pression de travail de 3 à 10 bars. Les ultrafiltres sont caractérisés par un coefficient 

de perméabilité à l'eau à différentes pressions et par un seuil de coupure déterminé par la plus 

petite masse moléculaire de soluté retenue à 95%. L'ultrafiltration possède actuellement la 

gamme la plus large d'applications industrielles de toutes les technologies utilisant des 

membranes. 

III-3.3. La Nanofiltration 

 Elle est apparue sur le marché en 1984. Elle se caractérise par la rétention des sels 

bivalents et des molécules de l'ordre du nanomètre. Les membranes ne sont perméables qu'à 

l'eau et aux sels monovalents sous une pression de travail de 10 à 25 bars. Elle se situe entre 

l'ultrafiltration et l'osmose, appelée aussi ultrafiltration à faibles pores ou osmose inverse à 

faibles pressions. Elle présente un double intérêt car elle retient les solutés que l'ultrafiltration 

laisse passer tandis qu'elle laisse passer les sels monovalents que l'osmose inverse retient. 

La Nanofiltration est utilisée pour la déminéralisation des lactosérums et pour le perméat de 

moût de fermentation car elle permet la concentration dans le retentât des matières 

organiques valorisables et la baisse de la DCO (Demande chimique en Oxygène en mg/l) dans 

le perméat. 

III-3.4. L'osmose inverse 

 La membrane d'osmose inverse fait intervenir des membranes denses. Elle permet de 

séparer le soluté du solvant bien qu'ils aient des dimensions moléculaires très voisines. Elle 

retient les molécules de quelques angströms et les sels monovalents sous une pression de 

travail pouvant atteindre 80 bars. Elle s'applique principalement pour le dessalement de l’eau  

(puisqu'elle retient tous les sels), au traitement des eaux de chasse et de rinçage ainsi qu'au 

traitement du sérum de laiteries et de fromageries. La séparation entre les deux espèces se 

base sur un mécanisme de solubilisation-diffusion[38]. 

 Si une membrane sépare deux volumes, l'un d'eau pure, l'autre constitué d'une solution 

aqueuse concentrée, on observera un passage spontané du milieu le moins concentré (eau 

pure) vers le milieu le plus concentré (solution). La pression augmente alors dans la solution 
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aqueuse jusqu'à un niveau d'équilibre, c'est la pression osmotique qui caractérise le 

phénomène d'osmose.  

 Pour obtenir l'osmose inverse, on appliquera une pression destinée à inverser le flux 

osmotique normal. Le flux d'eau passera du côté le plus concentré (solution) vers le moins 

concentré (eau pure). La pression appliquée doit être supérieure à la pression osmotique 

exercée par la solution filtrée pour avoir un flux de solution à travers la membrane [39]. 

III-4. Matériaux et structure des membranes de filtration 

III-4.1. Nature de la membrane 

 Les matériaux qui constituent les membranes sont très nombreux. Ils peuvent être 

classés en trois groupes [40]. 

a) Membranes naturelles modifiées 

Dits de première génération, ils sont généralement des dérivés de la cellulose (acétate 

de cellulose, acétobutyrate de cellulose, cellulose régénérée…). Ils ont comme inconvénients 

majeurs leur faible résistance thermique (température maximale d’utilisation voisine de 

50°C), chimique (plage de pH limitée, faible tenue aux agents oxydants) et biologique 

(contamination par des micro-organismes) [41]. 

b) Membranes synthétiques 

Dits de deuxième génération, ils sont fabriqués à partir de polymères de synthèse 

(polyamide, polybenzimidazole, polysulfone, polyfurane, acétate de polyvinyle, chlorure de 

polyvinyle).Ces membranes organiques résistent mieux aux températures élevées (70-80°C) et 

ont une plus grande plage d’utilisation de pH (2 à 12) mais elles résistent mal aux 

désinfectants chlorés[41]. 

c) Membranes minérales 

Constituant les membranes dites de troisième génération, elles sont à base de 

polyélectrolytes complexes, de silice, de carbone, d’oxyde de graphite, de métaux frittés. Ces 

matériaux possèdent une grande résistance physicochimique, mécanique et thermique. Leur 

durée de vie excède de trois fois celle des membranes organiques mais leur coût est 

sensiblement plus élevé[42]. 
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d) membranes composites 

Les membranes mixtes dites composite qui sont apparues il y a une dizaine d’années, 

sont composées d’un support dépose une membrane elles sont caractérisées par une structure 

asymétrique dont la couche active est beaucoup plus fine que celle des membranes classiques 

non composites et par une superposition de plusieurs couches différenciées soit par leur 

nature chimique, soit par leur état physique. Elles peuvent être organiques, organo-minérales 

ou minérales [43]. 

III-5. Structure des membranes 

 Une membrane poreuse présente une structure semblable à une éponge avec des pores 

continus pouvant être interconnectés entre eux. Un pore est défini comme un interstice entre 

les constituants solides de la membrane. 

III-5.1. Membranes poreuses et membranes denses 

 Dans le cas des membranes organiques, la structure poreuse résulte des espaces entre 

les chaînes de polymère tandis que dans le cas des membranes inorganiques les pores sont 

constitués par les espaces inter-granulaires. L’IUPAC (International Union of Pure and 

Applied Chemistry) distingue trois catégories de pores selon leur taille et recommande 

d’adopter la terminologie suivante : 

 Micropores, pour des diamètres inférieurs à 2 nm ; 

 Mésopores, pour des diamètres compris entre 2 et 50 nm ; 

  Macropores, pour des diamètres supérieurs à 50 nm [35] ; 

 La porosité d’une membrane est définie comme le rapport du volume des espaces 

vides sur le volume total de la matrice. Cette grandeur dépend de la taille des constituants 

élémentaires de la matrice mais également du procédé d’élaboration de la membrane. 

 Une membrane poreuse doit posséder une très bonne résistance mécanique tout en 

permettant un débit de perméation élevé. Les propriétés de séparation dépendent de la taille 

des pores, mais aussi de la présence de charges électriques découlant de la nature chimique du 

matériau membranaire et du pH du milieu.  
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Tableau III. 2 :Les différents types des membranes et leurs propriétés[44]. 

 

III-5.2.Membranes symétriques et asymétriques 

 Le marché commercial actuel des membranes inorganiques est dominé par les 

membranes poreuses. Les membranes peuvent être classées en membranes symétriques ou 

asymétriques [45] [46] [47]. 

 La Figure III.2 représente la différence entre les deux types des membranes poreuses 

(asymétriques et symétrique):  

 

Figure III. 2 :Représentation schématique des différents types de membranes en fonction de 
leur structure [48]. 

a) Les membranes symétriques 

Par exemple les membranes en verre Vycor, présentant une taille de pore homogène.  
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b) Les membranes asymétriques

 Les membranes asymétriques présentent une taille de pore variable. Dans la plupart 

des cas, cependant, les membranes son

pore décroissante (Figure III.4). Cette structure multicouche permet de renforcer la tenue 

mécanique des membranes et d’éviter la pénétration des précurseurs de la couche séparatrice 

dans les larges pores du support pendant leur 

 La couche supérieure constitue la couche séparatrice et contrôle le transfert de matière. 

Ces membranes sont très utilisées en microfiltration et nanofiltration

membranes inorganiques composites ont été développées possédant une structure différente à 

celle des membranes asymétriques classiques. Dans ce type de membranes, la couche 

séparatrice est intégrée dans la matrice macro

Figure III. 3 :Structures des membranes inorganiques poreuses.

Figure III. 4 :Coupe transversale d’un support tubulaire commercial céramique en 
(PallExekia) qui présente les différentes couches macroporeuses du tube ainsi que de la 
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b) Les membranes asymétriques 

Les membranes asymétriques présentent une taille de pore variable. Dans la plupart 

cas, cependant, les membranes sont constituées de plusieurs couches avec une taille de 

pore décroissante (Figure III.4). Cette structure multicouche permet de renforcer la tenue 

mécanique des membranes et d’éviter la pénétration des précurseurs de la couche séparatrice 

es du support pendant leur fabrication [49][50][51]. 

La couche supérieure constitue la couche séparatrice et contrôle le transfert de matière. 

Ces membranes sont très utilisées en microfiltration et nanofiltration

membranes inorganiques composites ont été développées possédant une structure différente à 

celle des membranes asymétriques classiques. Dans ce type de membranes, la couche 

séparatrice est intégrée dans la matrice macro- ou mésoporeuse du support 

Structures des membranes inorganiques poreuses.

Coupe transversale d’un support tubulaire commercial céramique en 
qui présente les différentes couches macroporeuses du tube ainsi que de la 

couche active[56] 
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Les membranes asymétriques présentent une taille de pore variable. Dans la plupart 

t constituées de plusieurs couches avec une taille de 

pore décroissante (Figure III.4). Cette structure multicouche permet de renforcer la tenue 

mécanique des membranes et d’éviter la pénétration des précurseurs de la couche séparatrice 

La couche supérieure constitue la couche séparatrice et contrôle le transfert de matière. 

Ces membranes sont très utilisées en microfiltration et nanofiltration. Récemment des 

membranes inorganiques composites ont été développées possédant une structure différente à 

celle des membranes asymétriques classiques. Dans ce type de membranes, la couche 

 [52][53][54][55]. 

 

Structures des membranes inorganiques poreuses. 

 

Coupe transversale d’un support tubulaire commercial céramique en α-alumine 
qui présente les différentes couches macroporeuses du tube ainsi que de la 



Chapitre III :                                               Les procédés membranaires 
 

 
42 

III-6. Géométrie des membranes céramiques et modules de filtration 

adaptés 

 Les membranes inorganiques sont commercialisées sous trois types de géométries 

(Figure III.5): plaques, tubes et multicanaux. Les plaques sont limitées à une petite échelle 

industrielle, telle que des applications médicales et de laboratoire. Les tubes et les 

multicanaux sont employés dans plusieurs applications industrielles [57][58]grâce à leur plus 

grande surface membranaire disponible par rapport à l’encombrement du module et un 

système d’écoulement de type piston plus approprié aux débits importants. 

 

Figure III. 5 :Géométrie des membranes inorganiques. 

Selon leur géométrie, elles sont mises en œuvre dans les modules suivants : 

III-7. Les différents modes de fonctionnement 

 Une opération de filtration membranaire peut être mise en œuvre selon deux 

configurations différentes : en mode frontal (dead-end filtration) ou tangentiel (cross-flow 

filtration). 

 Dans le cas d’une filtration en mode frontal, le fluide à filtrer circule 

perpendiculairement à la membrane. Ce mode de fonctionnement induit une accumulation 

importante de matière à la surface de la membrane au cours de son utilisation, ce qui en réduit 

progressivement la perméabilité. Afin de limiter ce phénomène, la filtration en mode 

tangentiel consiste à imposer au fluide de circuler parallèlement à la surface de la membrane 

(Figure III.6). Cette configuration permet d’obtenir dans une certaine gamme de débits, des 

contraintes de cisaillement constantes à la surface de la membrane, et donc de limiter le 

colmatage [36]. 
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Figure III. 6 : Principe de la filtration membranaire en a) mode frontal et b) en mode 
tangentiel [36]. 

III-8. Mécanismes de colmatage des membranes 

Le colmatage des membranes d'UF et de MF peut se classer en deux grandes 

catégories : 

a) Le colmatage à l'extérieur de la membrane 

Ce qui se traduit par un dépôt de matière à la surface de la membrane, dépôt dont 

l'épaisseur croit au cours de la filtration et dont la porosité dépend de la structure de la matière 

colmatante et des conditions hydrodynamiques du dépôt. Ce mécanisme provient des matières 

en suspension et/ou colloïdales retenues par le filtre. Nous parlons de gâteau de filtration 

lorsque l'épaisseur de ce dépôt dépasse une dizaine de diamètres des particules les plus 

grosses. 

b) Colmatage à l'intérieur de la membrane 

Ce qui se traduit par une obstruction graduelle des pores, selon des mécanismes variés 

dont quelques-uns ont été maintes fois décrits dans la bibliographie. Ce blocage dépend de la 

taille relative des pores et des espèces colmatantes, de la forme des pores, de l'affinité relative 

des uns pour les autres et des conditions hydrodynamique de dépôt (cf. Figure III.7et Figure 

III.8). Ce phénomène est important en microfiltration et en ultrafiltration, mais il n'intervient 

quasiment pas en nanofiltration et osmose inverse [59]. 
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Figure III. 7 :Schéma présentant de différents mécanismes du colmatage des membranes 

 D’UF et de MF [59]. 

 

 

Figure III. 8 :Influence des propriétés de la membrane, des propriétés du fluide et des 
conditions de mise en œuvre sur le colmatage des membranes [59] 

 Le colmatage des membranes sera toujours influencé par une combinaison des 

propriétés de la membrane, des propriétés du fluide et des conditions de mise en œuvre. Si 
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bien que pour des besoins de recherche ou de qualification technologique, l'étude et la 

caractérisation du colmatage ont jusqu'ici été divisées en trois grandes approches : 

 La caractérisation du caractère colmatant d'un milieu, en fixant le type de membrane et 

de conditions opératoires, que nous verrons dans les paragraphes suivants, la 

caractérisation des membranes, la plupart du temps en fixant plus ou moins bien, 

les conditions de filtration et de fluide, que nous verrons également dans les 

paragraphes suivants ; 

 L'étude des mécanismes de colmatage lié aux conditions opératoires, en idéalisant les 

fluides et les membranes sous la forme de leurs descripteurs physiques (distribution de 

taille de pores potentiel zêta, concentration, taille de molécules et particules, etc.) ce 

qui a conduit au concept de flux critique[60]. 

Le dépôt de matière sur le filtre/la membrane est un phénomène intrinsèquement lié à 

la filtration. Plusieurs moyens ont été envisagés pour le réduire ou l'éliminer en apportant de 

l'énergie dans le système sous forme: 

 Hydrodynamique : régime turbulent, non stationnaire, écoulements secondaires, 

 Electrique : application d'un champ électrique, 

 Mécanique : vibrations, utilisation d'une lame rotative, bullage[59]. 

III- 9.Conclusion 

Les membranes sont des filtres extrêmement fins de quelques centaines de nanomètres 

à quelques millimètres d’épaisseur, les procédés membranaires sont classés en quatre familles 

suivant la taille des particules qu'elles retiennent, les familles sont: la microfiltration, 

l'ultrafiltration, la nanofiltration et l'osmose inverse.  

Les matériaux qui constituent les membranes sont nombreux (naturels, synthétiques, 

minéraux ou composites). Sa structure géométrie divise en trois types: plaques, tubes et 

multicanaux. Ces membranes fonctionnent selon différents modes soit mode frontal ou 

tangentiel, parmi les inconvénients de cette technique est le colmatage qui se divise en deux 

types colmatage à l'extérieur ou a l'intérieur de la membrane. 

 

 

 



 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CHAPITRE IV  

PARTIE PRATIQUE



Chapitre IV :                                                                    La partie pratique 
 

 
47 

IV-1. Stratégie à suivre 

 Au cours de la partie expérimentale, nous allons suivre une certaine méthodologie qui 

consiste à élaborer les membranes à base de la kaolinite, suivi par une amélioration de ces 

membranes par le dépôt d’un gel inorganique préparée par la méthodes sol gel. Avant de 

procéder aux essais de filtration nous avons caractérisé ces membranes par des différentes 

techniques, DRX, XRF, FTIR, AAN. 

IV-2. Synthèse des membranes 

 En premier lieu, nous avons élaboré ces supports membranaires seulement avec le 

Kaolin KT2 d’El-Milia, deux types de membranes on tété produits, une série de membranes à 

base du kaolin KT2 cuit à 1100°C et une autre série cuite à une température de 1250°C. La 

méthode de synthèse des membranes est basée sur : 

IV-3. La cuisson des supports membranaires : 

 Les kaolins, seuls ou mélangés à d’autres composés, se transforment par cuisson à 

haute température, en produits céramiques. La cuisson permet l’agglomération des différents 

composés par frittage et vitrification. 

 Les kaolins subissent des transformations importantes et irréversibles à chaque 

domaine de température pendant la cuisson, pour donner, un final, des matériaux totalement 

différents du point de vue des caractéristiques physiques, mécaniques, thermodynamiques, ou 

structurales. 

 La cuisson des kaolins consiste donc dans une première étape, pour les températures 

comprises entre 600 et 900 °C en une destruction de la kaolinite (ou de l’halloysite). 

 La deuxième étape, qui correspond aux températures de cuisson supérieures à 900°C 

environ, ou on voit l’apparition puis la transformation de phases cristallines divers, selon le 

domaine de température ainsi que l’apparition et l’évolution également d’une ou plusieurs 

phases vitreuses qui joueront un grand rôle dans les propriétés mécaniques, 

thermodynamiques et thermiques des matériaux réfractaires[61]. 

 Les différentes étapes des transformations structurelles en fonction de la température 

sont les suivantes (Tableau IV.1). 
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Tableau IV. 1 : Transformation du kaolin en fonction de la température de calcination [61] 

Domaine de température Etapes de la transformation du kaolin 

Ambiante             110°C Eau de gâchage  

110            500 à 600°C Eau de structure   retrait : 20% en volume, 7% linéaire 

600            700°C Kaolinite            méta-kaolinite : Al2O32SiO2 

700            800 Affaiblissement de la structure de la méta-kaolinite  

800            900 Décomposition de la méta-kaolinite          alumine γ, spinel 

900            1000 Cristallisation de la mullite 3 Al2O32SiO2 

1000          1100 Cristallisation de la cristobalite SiO2 

 

1100          1500 

Développement des cristaux de mullite 

Développement des cristaux de cristobalite 

Développement de la phase vitreuse 

>1500°C d     , porosité    , retrait de 30% en volume et 10% linéaire 

Ramollissement par vitrification 

IV-4. Préparation du gel 

IV-4.1. Méthode sol-gel  

 Les procédés sol-gel (ou solution – gélification) permettent la production de matériaux 

vitreux, éventuellement microporeux à macroporeux par polymérisation (et éventuellement 

thermique) sans recevoir à la fusion. 

 L’application sol-gel est une contraction des termes « solution – gélification ». Avant 

que l’état de gel ne soit atteint, le système est dans l’état liquide : il est constitué d’un 

mélange d’oligomères colloïdaux et de petites macromolécules ainsi que, selon le degré 

d’avancement de la réaction de polymérisation, de différents monomères partiellement 

hydrolysés. 

 Les techniques sol-gel permettent de contrôler la taille et l’homogénéité de la 

distribution des particules. Elles permettent la production de pièces massives, de dépôts de 

couches minces sur plaques, fibres ou de composites fibreux [62]. 

IV-4.2. Principe 

 Le procédé sol-gel permet de fabriquer un polymère inorganique ou bien hybride. La 

synthèse est effectuées à partir d’alcoolates de formules M(OR)n ou M est un métal ou le 

silicium et R un groupement organique alkyle CnH2n+1. Les particules solides (plus denses que 
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le liquide) doivent être très petites afin que les forces de gravitation ne dépassent pas celles 

qui sont responsables de la dispersion homogène de ces particules dans le liquide puis dans le 

gel (réseau tridimensionnel de liaison de van der Wales). La réaction de gélification prend un 

certain temps (dit temps de gel ou point de gel[63]. 

IV-4.3. Caractéristiques de sol gel 

 Le gel est constitué d’un réseau d’oxyde gonflé par le solvant, avec des liaisons 

chimiques assurant la cohésion mécanique du matériau en lui donnant un caractère rigide non 

déformable. 

IV-4.3.1 Aspects chimiques de la polymérisation sol-gel 

 Il est possible de réaliser la polymérisation sol-gel à partir d’autres précurseurs que les 

alcoxydes (par exemple, à partir d’halogénures). Etant donné que ceux –ci font l’objet de 95% 

des travaux décrits dans les littératures [64]. 

 La polymérisation sol-gel peut être « hydrolytique », c’est-à-dire nécessiter l’ajout de 

l’eau et donc inclure une ou plusieurs étapes d’hydrolyse ou, au contraire, être « non 

hydrolytique » lorsqu’elle est réalisée sans eau. Le cas des gels hydrolytiques est de loin le 

plus important et le plus répondu. 

 Dans notre cas nous avons utilisé un sol-gel hydrolytique, le mode de préparation est 

comme suite : 

On mélange 3,94g de NiCl, 3,11g de AlCl3, 100 ml de méthanol,  on chauffe à 100°C 

avec agitation durant une période d'une heure(01h) en suit on ajoute par goute à goute 4,34g 

de l’acide acétique de concentration 80 %, plus 30 ml diméthyle glycol et 50 ml eau distillée. 

Avec l'échauffement avec  une plaque chauffante à 80°C et l’agitation en laisse le mélange 

jusqu’à la formation du gel. 
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IV-4.4. Application

 Les applications des matériaux sol

constitue une méthode « douce

production de fines couches de verres de composition variée.

 Le procédé sol-gel possède un fort potentiel pour l

Ces principaux avantages sont la simplicité, la rapidité, le revêtement simultané des deux 

faces et la possibilité de former des multicouches

IV-5. Elaboration des membra

 Durant notre pratique nous avons utilisé plusieurs équipements et matérielles, soit au 

niveau de laboratoire de l’institué agronomie …ou au niveau des laboratoires de centre de 

recherche nucléaire de Birine. 

 Concernant la préparation des m

des eaux les opérations ont été effectuées au niveau de

d’Irrigation et de Drainage, Ksar Chellala.

 Les opérations de cuisson et les analyses de caractérisation des 

et l’analyse par spectromètre UV

effectuées au niveau du Centre Nucléaire CRNB.
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Figure IV. 1 : Photo montre la préparation du gel. 

Application 

Les applications des matériaux sol-gel sont nombreuses. Comme la chimie sol

douce » d’élaboration des verres, la principale utilisation concerne la 

production de fines couches de verres de composition variée. 

gel possède un fort potentiel pour l’élaboration de

Ces principaux avantages sont la simplicité, la rapidité, le revêtement simultané des deux 

lité de former des multicouches[65]. 

Elaboration des membranes céramiques 

Durant notre pratique nous avons utilisé plusieurs équipements et matérielles, soit au 

niveau de laboratoire de l’institué agronomie …ou au niveau des laboratoires de centre de 

 

Concernant la préparation des membranes et les essais des performances de traitement 

des eaux les opérations ont été effectuées au niveau de l'Institut National Supérieure 

Ksar Chellala. 

Les opérations de cuisson et les analyses de caractérisation des supports membranaires 

et l’analyse par spectromètre UV-Visible du perméat produit par la membrane ont été 

effectuées au niveau du Centre Nucléaire CRNB. 
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gel sont nombreuses. Comme la chimie sol-gel 

» d’élaboration des verres, la principale utilisation concerne la 

élaboration des couches minces. 

Ces principaux avantages sont la simplicité, la rapidité, le revêtement simultané des deux 

Durant notre pratique nous avons utilisé plusieurs équipements et matérielles, soit au 

niveau de laboratoire de l’institué agronomie …ou au niveau des laboratoires de centre de 

embranes et les essais des performances de traitement 

Institut National Supérieure 

supports membranaires 

du perméat produit par la membrane ont été 
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 Les supports membranaires dans notre cas, sont préparés à base de la kaolinite KT2 d'El-

Milia, ils sont obtenus par la méthode de coulage, les étapes de préparation d’une membrane sont 

résumées dans le diagramme suivant: 

 

 

Figure IV. 2 : Organigramme montrant les différentes étapes de la réalisation d’un support 
membranaire. 

IV-5.1. Liste de matériels et équipements 

IV-5.1.1. Matériels utilisés dans l’opération de la synthèse des membranes 

 Balance : toutes les pesées ont été réalisées sur une balance analytique de 

marque(Voyager), 

 Agitateur : Un agitateur de marque (Nahita), 

 Etuve : Le séchage a été effectué dans une étuve de marque(Memmert), 

 Mortier : pour un broyage manuel d’argile, 

 Tamis : Après le broyage, la montmorillonite a été tamisée par un tamis de 100 μm, 

 Bain-marie : utilisé pour l’immersion des solutions polymère, 

 La verrerie : Béchers, Ballon, pipettes éprouvettes, …etc. 

 Four pour la cuisson : de la marque Nabertherm Température max est 1300°C. 
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IV-5.1.2. Equipement utilisés durant les caractérisations des membranes 

 DRX : Diffractometer system=XPERT-PRO MPD (PHILIPS); 

 XRF ; 

 FTIR ; 

 AAN : Le logiciel de spectrométrie ����� 2000 ; 

 DSC ; 

 UV-Visible. 

IV-5.2. Préparation des membranes à base du kaolin brut 

La première étape dans notre travail pratique c’est la préparation des supports 

membranaires à base du kaolin. 

Le procédé d’élaboration des supports membranaires comporte les étapes suivantes : 

IV-5.2.1. Le mixage et le moulage 

 Le kaolin est broyé dans un broyeur pour réduire sa granulométrie, ensuite on ajoute à 

une quantité entre 350 à 400 g du kaolin de l’eau distillée (300ml) petit à petit jusqu’à 

obtenir un mélange homogène ; 

 Agitation jusqu’à le mélange devient suffisamment visqueux ; 

 Les supports membranaires sont obtenus par la méthode de coulage dans des moules 

en plâtres ; 

 Séparation des supports membranaires du moule du plâtre puis en sèche à l’air libre 

pendant 24h ; 

 Le support membranaire est ensuite cuit dans un four à haute température. 
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Figure IV. 3 : Photos représentent l'outil de moulage des membranes

 

IV-5.2.2. Le séchage  

 Les membranes sont déposées sur un papier absorbant pour éviter leur déformation et 

pour permettre le séchage homogène à température ambiante, le séchage est composé en deux 

étapes : 

 Séchage primaire : la durée est environ 24 h et à température ambiante

 Séchage secondaire :

température du 70 à 80C.

Figure IV. 4 : 

:                                                                    La partie pratique

Photos représentent l'outil de moulage des membranes

Les membranes sont déposées sur un papier absorbant pour éviter leur déformation et 

homogène à température ambiante, le séchage est composé en deux 

la durée est environ 24 h et à température ambiante

: elle est effectuée dans une étuve pendant 48 h et à une 

température du 70 à 80C. 

: Etuve utilisée pour le séchage des membranes
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Photos représentent l'outil de moulage des membranes. 

Les membranes sont déposées sur un papier absorbant pour éviter leur déformation et 

homogène à température ambiante, le séchage est composé en deux 

la durée est environ 24 h et à température ambiante ; 

elle est effectuée dans une étuve pendant 48 h et à une 

 

Etuve utilisée pour le séchage des membranes. 
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IV-5.2.3. La cuisson  

 La cuisson est effectuée dans un four à moufle à température très élevée, dans notre 

cas la cuisson a été effectuée au niveau de laboratoire de chimie des réacteurs au niveau du 

centre de recherche nucléaire de Birine, le programme de cuisson suivi est le suivant :  

- Une montée de 5°C/min en température jusqu'à 200°C avec un palier de deux heures pour 

l’élimination complète de l’eau qui n’a pas été éliminée au cours du séchage ainsi que l’eau 

éventuellement absorbée après séchage. 

  
 

 

 Ensuite en augmente la température à 573°C, pendant 2 heures, ou il y’aura la 

transformation du quartz de forme α a la forme β. 

 

 

 

 Ensuite en augmente durant 5 heures la température au 1100°C pour la première série 

de membranes et au 1250°C pour la deuxième série. 

 

Figure IV. 5 : Photos du four de cuisson 
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Figure IV. 6 : Les différentes étapes effectuées de la cuisson des membranes en kaolin dans 
le laboratoire. 

IV-5.3.Caractérisations des supports réalisés 

 La deuxième étape dans ce travail est de caractérisés par différentes méthodes et 

analyse notre support en céramique, cette caractérisation a été effectuée par les analyses 

suivants : 

IV-5.3.1. Etude de retrait  

 On mesure la longueur d’un support céramique avant et après la cuisson pour 

déterminer le retrait. Le retrait su support membranaire est représenté avec la formule 

suivante : 

R1= (% retrait total) = [(Li-Lc)/Li].100 

Avec : 

Li : Longueur initiale ; 

Lc : Longueur après cuisson. 
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 Le tableau suivant représente le retrait de deux échantillons cuiller à 1100°C et l’autre 

à 1250°C : 

Tableau IV. 2 : Variation de taux de retrait en fonction de la température de la cuisson. 

Membrane  
cuiller à 

Longueur avant cuisson 
Li [cm] 

Longueur après cuisson 
Lc [cm] 

R retrait total % 

1100 °C 27 25.9 4.07 
1250°C 27.5 24.3 11.63 

D’après les résultats obtenus le retrait est faible pour la température 1100°C par apport 

à la membrane qui a été cuite à 1250°C. 

IV-5.3.2. Perte de feu 

 La perte en poids exprimée en (%) est la perte de poids d’un échantillon après 

calcination à 1100°C, rapportée au poids initial. Il permet de connaître la quantité des produits 

susceptibles de se décomposer ou de se volatiliser au cours de la cuisson. La perte au feu a été 

mesurée par la mise d’une quantité d’argile dans un creuset en porcelaine préalablement taré, 

soit son poids P1. Le creuset est mis dans un four, avec augmentation progressive de la 

température jusqu’à 1000°C pendant 1h. Le creuset a ensuite été retiré et mis dans un 

dessiccateur pour refroidir et pesé, soit son poids P2[66]. 

 
 

Figure IV. 7 :Poids avant calcination. 

 

 

 
 

Figure IV. 8 :Poids après calcination 
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La valeur de la perte au feu est donnée par la relation suivante :

P1= 5,0010g; P2= 4.3813g; 

La perte 

IV-6.Caractérisation des membranes à base d’argile

 Différentes techniques d’analyse ont été utilisées dans ce travail pour caractériser la 

structure des membranes telle que la Diffractogramme des rayons X (DRX), l'infrarouge à 

transformée de Fourier (FTIR), XRF, 

IV-6.1. Diffractométrie des Rayons X (DRX)

 La DRX constitue une des techniques les plus répandues pour l’identification des 

minéraux. Tout corps cristallisé peut être analysé par DRX; un faisceau de rayons X est 

diffracté sur un réseau de plans crist

Figure IV. 9 

 Nous avons effectué les analyses de DRX pour nous membranes au niveau de 

laboratoire de Division des Techniques

de Birine, nous avons effectué l’analyse du kaolin brut KT2 de El

à 1100°C et l’autre de 1250°C.

:                                                                    La partie pratique

La valeur de la perte au feu est donnée par la relation suivante : 

��� =
(��−��)

��
× ��� 

La perte aux feux trouvée est de PAF = 12,39 % 

Caractérisation des membranes à base d’argile 

Différentes techniques d’analyse ont été utilisées dans ce travail pour caractériser la 

structure des membranes telle que la Diffractogramme des rayons X (DRX), l'infrarouge à 

transformée de Fourier (FTIR), XRF, et l’analyse par l’activation neutronique (A

Diffractométrie des Rayons X (DRX) 

La DRX constitue une des techniques les plus répandues pour l’identification des 

minéraux. Tout corps cristallisé peut être analysé par DRX; un faisceau de rayons X est 

diffracté sur un réseau de plans cristallins selon la loi de Bragg : 2d��� sin(

 

 :Diffraction des rayons X selon la loi de Bragg

Nous avons effectué les analyses de DRX pour nous membranes au niveau de 

laboratoire de Division des Techniques Nucléaires (DTN) de Centre de Recherche Nucléaire 

de Birine, nous avons effectué l’analyse du kaolin brut KT2 de El-Milia et le membrane cuite

à 1100°C et l’autre de 1250°C. 
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Différentes techniques d’analyse ont été utilisées dans ce travail pour caractériser la 

structure des membranes telle que la Diffractogramme des rayons X (DRX), l'infrarouge à 

l’activation neutronique (AAN). 

La DRX constitue une des techniques les plus répandues pour l’identification des 

minéraux. Tout corps cristallisé peut être analysé par DRX; un faisceau de rayons X est 

(θ) = nλ ;[67]. 

Diffraction des rayons X selon la loi de Bragg. 

Nous avons effectué les analyses de DRX pour nous membranes au niveau de 

Nucléaires (DTN) de Centre de Recherche Nucléaire 

Milia et le membrane cuite 
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Figure IV. 10 : Photos de l'Equipement DRX utilisé. 

 L’équipement utilisé est un diffractomètre, de marque Philips de type PW1710 équipé 

d’une anticathode de cuivre (λ = 1,5406 Å) fonctionnant à une tension de 45 kV et une 

intensité de 40 Ma. L’enregistrement des spectres est fait dans une plage d'angle 2 comprise 

entre 20 et 70 °. Le pas de mesure 2 est de 1° avec un temps d'accumulation de 1 seconde 

par pas. Le traitement des diffractogrammes a été fait par le logiciel X’PertHighScore Plus 

version 2.1 (2004) édité par PANanalytical[68]. 

IV-6.2. Analyse par la spectroscopie infrarouge à transformée de 

Fourier, FTIR 

 La Spectroscopie Infrarouge à transformée de Fourier (FTIR en anglais) – est une 

technique d’analyse permettant d’obtenir le spectre d’absorption d’un échantillon solide, 

liquide ou gazeux. D’un caractère non destructeur, la Spectroscopie FTIR mesure la quantité 

de lumière absorbée par un échantillon en fonction de la longueur d’ondes émise par un 

faisceau infrarouge[69]. 

 Les mesures ont été effectuées au niveau de laboratoire de chimie des recteurs au 

niveau de centre de recherche nucléaire de Birine, avec l’instrument du marque BRUKER 

Alpha. 
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Figure IV. 11 : 

IV-6.3. Analyse par la fluorescence des rayons X (XRF)

 La fluorescence des rayons X (XRF) est une technique non destructrice qui sert à 

quantifier la composition élémentaire des échantillons

utilisée pour des matériaux très variés : minéraux, céramiques, ciments, métaux

verres... sous forme solide ou liquide

 On utilise les rayons X pour exciter les atomes qui sont dans l'échantillon, ce qui leur 

fait émettre des rayons X à énergie caractéristique de chaque élément présent. L'intensité et

l'énergie de ces rayons X sont ensuite mesurées.

Figure IV. 12 : Principe de fonctionnement de la technique XRF [71]

 Les mesures élémentaires de l’argile ont été effectuées au niveau de laboratoire de 

chimie des recteurs au niveau de centre de recherche nucléaire de Birine, avec l’instrument de 

la marque : Thermo Scientific Niton XL2 XRF portable.
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: Equipement FTIR BRUKER ALPHA avec ATR.

3. Analyse par la fluorescence des rayons X (XRF)

La fluorescence des rayons X (XRF) est une technique non destructrice qui sert à 

quantifier la composition élémentaire des échantillons, généralement, cette technique peut être 

utilisée pour des matériaux très variés : minéraux, céramiques, ciments, métaux

verres... sous forme solide ou liquide[70]. 

On utilise les rayons X pour exciter les atomes qui sont dans l'échantillon, ce qui leur 

fait émettre des rayons X à énergie caractéristique de chaque élément présent. L'intensité et

l'énergie de ces rayons X sont ensuite mesurées. 

Principe de fonctionnement de la technique XRF [71]

Les mesures élémentaires de l’argile ont été effectuées au niveau de laboratoire de 

au niveau de centre de recherche nucléaire de Birine, avec l’instrument de 

Scientific Niton XL2 XRF portable. 
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Equipement FTIR BRUKER ALPHA avec ATR. 

3. Analyse par la fluorescence des rayons X (XRF)  

La fluorescence des rayons X (XRF) est une technique non destructrice qui sert à 

cette technique peut être 

utilisée pour des matériaux très variés : minéraux, céramiques, ciments, métaux, huiles, eau, 

On utilise les rayons X pour exciter les atomes qui sont dans l'échantillon, ce qui leur 

fait émettre des rayons X à énergie caractéristique de chaque élément présent. L'intensité et 

 

Principe de fonctionnement de la technique XRF [71]. 

Les mesures élémentaires de l’argile ont été effectuées au niveau de laboratoire de 

au niveau de centre de recherche nucléaire de Birine, avec l’instrument de 
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Figure IV. 

IV-6.4. Analyse par activation neutronique

 L’activation neutronique est une méthode analytique, sensible et précise, permettant 

l’identification ainsi que la quantification des éléments présents dans un échantillon. En effet, 

cette technique permet une analyse des rayons gamma caractéristiques qui 

pendant la désintégration après que ces derniers s’irradient dans un réacteur nucléaire. Ces 

signatures énergétiques vont pouvoir permettre l’identification des composés présents ciblés 

alors que leur taux de comptage sera proportionnel à leur

l’échantillon.[72]. 

Figure IV. 14 : Exemple d’une fenêtre qui montre l’affichage d’un spectre.
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Figure IV. 13 : Spectromètre portable XRF utilisé 

Analyse par activation neutronique 

L’activation neutronique est une méthode analytique, sensible et précise, permettant 

l’identification ainsi que la quantification des éléments présents dans un échantillon. En effet, 

cette technique permet une analyse des rayons gamma caractéristiques qui 

pendant la désintégration après que ces derniers s’irradient dans un réacteur nucléaire. Ces 

signatures énergétiques vont pouvoir permettre l’identification des composés présents ciblés 

alors que leur taux de comptage sera proportionnel à leur concentration dans 

Exemple d’une fenêtre qui montre l’affichage d’un spectre.
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L’activation neutronique est une méthode analytique, sensible et précise, permettant 

l’identification ainsi que la quantification des éléments présents dans un échantillon. En effet, 

cette technique permet une analyse des rayons gamma caractéristiques qui ont été émis 

pendant la désintégration après que ces derniers s’irradient dans un réacteur nucléaire. Ces 

signatures énergétiques vont pouvoir permettre l’identification des composés présents ciblés 

concentration dans 

 

Exemple d’une fenêtre qui montre l’affichage d’un spectre. 
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IV-6.5. Calorimétrie Différentielle à Balayage (DSC) 

 L’analyse calorimétrique différentielle à balayage est une technique d’analyse 

thermique permet de mesurer la différence de la chaleur émise ou absorbée par le matériau à 

étudier et une référence considérée inerte (l’Argon). Parmi les applications classiques de la 

DSC, on peut citer : (i) La détermination de la température de transition vitreuse ; (ii) les 

mesures de cristallinité; (iii) l’étude des transformations de phases; (iv) mesure de capacités 

calorifiques [73]. 

 Le CRNB dispose d’un appareil DSC Setsys-Evolution 1500 avec SETSOFT2000 

illustré par la figure IV.15. Nous avons fait appel à cette technique pour renforcer dans cette 

étude l’identification des phases existantes au cours des traitements thermiques réalisés. 

 

Figure IV. 15 : Equipement DSC Setsys-Evolution 1500. 

 

IV-6.6. Spectroscopie Ultra-Violet-Visible 

 La spectroscopie ultraviolet-visible ou spectrométrie ultraviolet-visible est une 

technique de spectroscopie mettant en jeu les photons dont les longueurs d'onde sont dans le 

domaine de l'ultraviolet (200 nm – 400 nm), du visible (400 nm – 750 nm) ou du proche 

infrarouge (750 nm -1 400 nm). Soumis à un rayonnement dans cette gamme de longueurs 

d'onde, les molécules, les ions ou les complexes sont susceptibles de subir une ou plusieurs 

transitions électroniques. Les substrats analysés sont le plus souvent en solution, mais peuvent 

également être en phase gazeuse et plus rarement à l'état solide. Le spectre électronique est la 

fonction qui relie l'intensité lumineuse absorbée par l'échantillon analysé en fonction de la 

longueur d'onde[74]. 
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 L’analyse par cette technique 

eaux a été réalisée au sein du Centre CRNB

largement utilisée pour la carac

Figure IV. 16 : 

IV-7. Préparation de l'eau 

IV-7.1. Nature du colorant C

 Le carmin d'indigo est un colorant bleu naturel extrait de l'indigotier. Il fait partie de la 

famille des indigoïdes.  Il est utilisé comme colorant alimentaire, sous la référence E132, 

Aussi c'est un indicateur de pH dont la couleur change pour des pH élevés.

 Ce colorant est contenu dans les effluents des industries textiles, l’indigo carmin 

devient une source majeure de pollution pour les rivières
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ette technique qui est très pratique, dans le domaine de traitement des 

du Centre CRNB au laboratoire de chimie. Cette analyse est

largement utilisée pour la caractérisation des colorants (voir Figure IV.16).

: Spectrophotomètre UV-Visible HACH DR 5000

Préparation de l'eau colorée par Carmin d'indigo 

colorant Carmin d'indigo 

Le carmin d'indigo est un colorant bleu naturel extrait de l'indigotier. Il fait partie de la 

l est utilisé comme colorant alimentaire, sous la référence E132, 

c'est un indicateur de pH dont la couleur change pour des pH élevés. 

ontenu dans les effluents des industries textiles, l’indigo carmin 

devient une source majeure de pollution pour les rivières[77]. 
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, dans le domaine de traitement des 

au laboratoire de chimie. Cette analyse est 

). 

 

Visible HACH DR 5000 

Le carmin d'indigo est un colorant bleu naturel extrait de l'indigotier. Il fait partie de la 

l est utilisé comme colorant alimentaire, sous la référence E132, [75]. 

 

[76] 

ontenu dans les effluents des industries textiles, l’indigo carmin 
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Synonyme : Bleu acide 74 // E132 // Indigotine  

Formule : C16H8N2O8S2Na2 

Poids moléculaire : 466.36 g/mol 

Aspect : solide violet. 

Odeur : inodore. 

pH ∼5,3 (10 g/l) 

Solubilité: 10 g/l dans l'eau à 25°C 

λmax= 610 nm [78] 

 

 

Formule détaillée 

 

Figure IV. 17 : Formule détaillée 

IV-.7.2.Préparation de la solution a filtrée 

On à préparé cinq (05) litres de solution de carmin indigo de concentration 10-5 mol/l, 

on a fait mélangé de 0.0233 g du colorant avec 5 litres d'eau dés ionisée. 

IV-8. Montage expérimental 

 Après conception, réalisation et caractérisation des membranes céramiques, nous 

allons passer à leurs essais sur le montage expérimental approprié. 

 

Figure IV. 18 : Schéma synoptique du montage 
expérimental 

 

 

Figure IV. 19 : Photo du montage de 
laboratoire. 
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La figure IV.19, montre les différents organes constitutifs du banc d’essai afin de 

qualifier les membranes céramiques conçues : 

1. Pompe Max 0,8 Bar ; 

2. Un réservoir de capacité 20 litres ; 

3. Des vannes d’arrêt ; 

4. La membrane. 

5.  Baromètre 

6. récipient de récupération d'eau traitée  

IV-8.1. Interprétation des résultats 

Ce chapitre récapitule tous les résultats trouvés dans cette étude, on commence par les 

résultats de la caractérisation des membranes en céramiques, suivi par la rétention de ces 

membranes dans différentes conditions opératoires. 

IV-8.2. Diffraction des rayons X (DRX) 

Les diffractogrammes ont été obtenus à partir des échantillons désorientés (placés 

directement sous forme de poudre dans un porte-échantillon). Le diffractogramme DRX de 

l'argile brute et celle traitée thermiquement à 1100 et à 1250 °C sont illustrés par les Figure 

IV.19 et figure IV. 20 et figure IV.21. 

 L'analyse spectrale indique qu’elle est composée de Quartz(SiO2), Calcite Ca(CO3), 

Kaolinite (Al2Si2O5(OH)4), Illite [(K,H3O)Al2Si3AlO10(OH)2] et vermiculite 

[(Mg,Al)3(Si,Al)4O10(OH)2,4H2O]. Il révèle principalement la présence de deux pics intenses, 

l’un correspond à la Calcite et l’autre à un mélange de Quartz, Illite, Kaolinite et Vermiculite, 

ce qui implique que notre argile est hétérogène. 
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Figure IV. 20 : Diffractogramme de la kaolinite état brut. 

La fraction argileuse de notre matériau est constituée de Quartz et de Calcite comme 

impureté majeure dans notre échantillon, cela confirme les résultats de la Fluorescence X qui 

montre des proportions élevées de SiO2 (Quartz) et de Calcite. 

La figure IV.21 et Figure IV.22 illustrent les diffractogrammes de la kaolinite traitée 

thermiquement à 1100°C et à 1250 °C respectivement. 

 

Figure IV. 21 : Diffractogramme de la kaolinite cuite à 1100°C. 
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Figure IV. 22 : Diffractogramme de la kaolinite cuite à 1250°C. 

IV-8.3. Infrarouge (IR) 

La spectroscopie Infra Rouge a été utilisée pour compléter l'analyse de l'échantillon 

d'argile. Les spectres obtenus sont illustrés par la Figure IV.22. On constate: 

Deux bandes d’absorption situées entre 3200-3800 cm-1 et entre 1600-1700 cm-1 : 

 La bande qui s’étale entre 1600-1700 cm-1 peut être attribuée aux vibrations de 

valence du groupement OH de l’eau de constitution, en plus des vibrations de liaison 

de l’eau adsorbée situées à 1646,2. 

 La bande qui s’étale entre 3200-3800 cm-1, située à 3614,0 cm-1 correspond aux 

vibrations d’élongation des groupements –OH interne. 

 La bande intense située entre 900-1200 cm-1et centrée vers 1008,9 cm-1 correspond 

aux vibrations de valence de la liaison Si-O [79]. 
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Figure IV. 23 : Les spectres IR séparés de chaque échantillon. 

 

Figure IV. 24 : Les spectres IR fusionnés des trois échantillons. 

 Les bandes entre 795 et 748 cm-1, provenant de la liaison Si-O-Al, font également 

place à une bande autour de 778,4 cm-1[79]. Les bandes d’absorption situées à 1008,9 cm-1 

sont en accord avec la DRX indiquant la présence de la Kaolinite dans l’argile. Les bandes 

observées à 798 cm-1sont attribuables aux vibrations d'élongation des liaisons Si-O-Al et aux 

hydroxyles perpendiculairement à la surface (–OH translationnel) [80]. La bande à 663 cm-1 

est caractéristique des vibrations de déformation des hydroxyles dans les minéraux argileux 

tri-octaédriques en général. 
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 Néanmoins, les bandes d'absorption à 797 et 779 cm-1 peuvent correspondre au Quartz 

[81]. La bande 872,6 cm-1 correspond à la présence de carbonate de calcium CaCO3[82]. 

Ces résultats sont en accord avec ceux trouvés à partir de DRX. Ils confirment la présence du 

Quartz, de la Kaolinite et de l’Illite dans l’argile étudiée. Le tableau IV.3, regroupe les bandes 

de vibrations et de déformations issues de la figure IV.22. 

Tableau IV. 3 :Principales bandes Infra-Rouge caractéristiques de l’argile étudiée. 

Les bandes cm-1 Attributions 

3500 3200-3800 O-H  l’eau 

1100 900-1200 Si-O 

1071 Liaisons caractéristiques de K2O 

900-1000 Liaisons C-O du carbonate de calcium 

800 Liaisons Si-O-Al 

780 Quartz 

630 Liaisons Si-OH ou bien Si-O (déformation) et /ou Al-O (élongation) 

558 Liaisons caractéristique du Fe2O3 

 

IV-8.4. La spectrométrie de fluorescence des rayons X  

 L’analyse par XRF a montré l’efficacité du traitement thermique, De cette analyse, il 

ressort que la fraction argileuse contient d'importantes quantités de silice (61,15% -55,63) et 

d'alumine (33,6%-25,7). L'oxyde de fer a un titre égal à (2,8%), tandis que les autres oxydes 

sont présents avec des teneurs peu élevées. La perte au feu est de (12,39 %), valeur pas très 

éloignée de celle de la kaolinite (13,9%). 

 Il a été constaté que le rapport SiO2/Al2O3qui caractérise le quartz libre est au environ 

de 2,0, ce qui indique une forte teneur en kaolinite, ainsi les éléments majoritaires le silicium 

et l’aluminium et peu de fer comme il est présenté dans le tableau. 
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Tableau IV. 4 : Composition chimique élémentaire de la kaolinite brute; à 1100 et à 1250 °C. 

 Brute 1100 °C 1250°C 

% 

SiO2 61,155 56,155 55,276 

MnO 0,000 0,000 0,000 

CuO 0,024 0,024 0,027 

ZnO 0,008 0,008 0,000 

MgO 0,000 0,000 0,000 

AL2O3 33,672 25,672 26,867 

P2O5 0,771 0,271 0,274 

Fe2O3 2,779 2,279 2,777 

K2O 3,091 2,591 2,279 

P.A.F* 12,390 

 

IV-8.5. Analyses par Activation Neutronique (AAN) 

 L’analyse par AAN du kaolin brute, KT2 d’El-Milia, se fait exclusivement au niveau 

du Centre de Recherche Nucléaire de Birine, les résultats sont présentés dans le tableau ci-

dessous : 

Tableau IV. 5 : Tableau représente les valeurs trouves après l'analyse de l'échantillon irradiée 
[83] 

ELEMENT 
CHIMIQUE 

Concentration 
mg/Kg 

ELEMENT 
CHIMIQUE 

Concentration 
mg/Kg 

ELEMENT 
CHIMIQUE 

Concentration 
mg/Kg 

K% 2,53 Ga 33,5 Yb 4,861 

Fe% 1,43 Pr 26,73 Co 4,795 

Na % 0,116 Sm 26,43 Eu 3,357 

Ba 354,3 Th 25,76 Tb 2,413 

Ce 153,4 As 16,76 W 2,004 

Rb 131 Cs 15,45 Br 1,76 

Sr 126,4 U 13,87 Tm 1,301 

Nd 117,3 Cr 9,934 Ta 0,959 

La 92,59 Sc 9,404 Hf 0,71 

Zn 80,44 Sb 5,785   

 

 Nous remarquons que les composés principaux silicium et aluminium ne figurent pas 

dans les résultats présentés dans le tableau.IV.5, cela est dû au temps de mesure de 

l'échantillon est plus grand que le temps de demi-vie de ces éléments (très court 3.60sec pour 
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l'aluminium Al-30 et 4.16 sec pour la silice Se-27) ce qui implique la non détection. On 

remarque aussi que les éléments actinides et lanthanides sont présentés. 

IV-8.6. Calorimétrie Différentielle à Balayage (DSC) 

 La disponibilité de l’équipement calorimètre différentiel à balayage (DSC) au niveau 

du Centre CRNB nous a permis de faire une analyse le kaolin par cette technique. 

 Comme nous l’avons indiqué au chapitre II parmi les applications de la DSC l’étude 

des transformations des phases. Les mesures sont faites sous un balayage d’argon à la 

pression de 120 mm de Hg à la vitesse de chauffe de 10 °C/min. La gamme de température 

étudiée peut aller jusqu’à 1100°C. La figure IV.25 représente une courbe de la DSC où nous 

avons tracé la variation d’enthalpie en fonction de la température. 

 

Figure IV. 25 : Spectre de DSC pour le kaolin brut. 

 La figure ci-dessus montre deux pics endothermiques et un pic exothermiques. Les 

pics endothermiques sont situés à 535°C et à 672 °C ces deux pics correspondent à la dés-

hydroxylation de son composant principal qui est la kaolinite (Al2Si2O5(OH)4). Le 

picexothermique qui apparait à la température 998 °C (100 °C environ)provient de la 

formation de mullite. 

IV-9. Les essais de filtration 

 Après avoir caractérisé les membranes élaborées, nous procédons aux essais de 

filtration afin de qualifier les membranes réalisées. 
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 Nous avons établi le spectre d’absorption représenté sur la figure IV.25, pour 

déterminer la longueur d’onde maximale correspondante au colorant choix pour cette étude. 

Après un balayage entre 300 et 1000 nm, nous avons déduit la longueur λmax qui est de 610 

nm. 

 

Figure IV. 26 : La longueur d’onde maximale du colorant carmin d'indigo. 

 Après une recherche bibliographique sur le colorant nommé carmin indigo nous avons 

trouvé la longueur λmax qui vaut entre 610 - 611 nm [77], notre longueur λmax appartient à cet 

intervalle. En analysant le Brut (colorant) nous a donné une absorbance de 0,346 %. 

IV-.9.1. Filtration par membrane traitée à 1100 °C sans Sol-Gel  

 Les résultats présentés au cours de cette expérience où nous avons choisi la membrane 

cuite à 1100°C traitée avec le sol-gel, montrent une efficacité importante comparée à celle 

utilisée sans sol-gel, comme le montre la figure IV.27. 
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Figure IV. 27 : Evolution de l’opération de filtration par la membrane traitée à 1100 °C sans 
Sol-Gel et en légende la courbe du rendement. 

 La figure IV.27 illustre le fruit de travail de cette étude, On constate une quantité 

importante d’eau traitée par la membrane en céramique (traitée à 1100 °C), seulement en 

voyant l’absorbance qui a augmenté d’une manière remarquable après 01 heure de filtration 

ce qui est visible sur la courbe du rendement à peu près 50 minute de filtration. On constate 

aussi comme s’il y a des paliers (indiqués en bleu) cela est probablement est dû à la 

morphologie des pores de la membrane. 

IV-9.2. Filtration avec la membrane traitée à 1100 °C Avec couche 

inorganique : 

 La filtration par cette membrane a donnée des résultats intéressants en comparant à 

ceux trouvés avec la membrane non améliorées voir Figure IV.28. 
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Figure IV. 28 : Evolution de l’opération de filtration par la membrane traitée à 1100 °C Avec 
Sol-Gel et en légende la courbe du rendement 

 La figure IV.28 nous montre l’évolution de l’opération de filtration par la membrane 

en céramique traitée à 1100 °C améliorée par le de pot de la couche inorganique. On déduit le 

même phénomène qui est l’apparition de paliers inférieur à 01 heure, à 02 heures et demi et à 

03 heures. On constate aussi le volume d’eau produit est dans ce cas-là vaut presque 20 fois 

moins par rapport à celui sans Sol-Gel, cela peut être expliqué par la dimension des pores 

après traitement avec le sol-gel qui a rétréci davantage. On constate aussi qu’après un temps 

plus de 03 heures de filtration l’absorbance n’a pas excédé 0,032 % par rapport au premier cas 

(sans Sol-Gel) à la même durée de filtration où l’absorbance est à 0,090 %. 
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CONCLUSION GENERALE 

 Le travail, faisant l’objet de ce mémoire, est une contribution à la valorisation de 

l'argile très abondante en Algérie, notamment dans l’Est de l’Algérie, l’argile Tamazert KT2, 

pour l’élimination des colorants susceptibles d’être présents dans les eaux résiduaires de 

l’industrie algérienne particulièrement l’industrie de textile et du cuir. Dans notre cas 

expérimental nous avons utilisé comme polluant le colorant Carmin indigo.   

 L’objectif de cette étude est d’élaborer et de caractériser des membranes minérales à 

base d'argile KT2 , les travaux présentés dans ce mémoire décrivent l'ensemble des processus 

qui interviennent dans la transformation d'argile brute en membrane pour la procédé baro-

membranaires. 

 Nous nous sommes intéressés en première partie à préparer une membrane à base 

d'argile KT2, et nous avons choisi de préparer les membranes en plusieurs étapes: moulage, 

séchage, cuisson et en fin l'ajout d'une couche fine du gel pour quelques membranes. Ensuite, 

nous les avons cueillis à différentes températures à 1100°C et à 1250°C puis on a ajouté à la 

moitié de ces membranes une couche très fine du gel préparé par nous même au niveau de 

laboratoire. 

 La deuxième partie de notre travail et avant d’étudier la possibilité d’éliminer le 

colorant carmin d'indigo présent en solution de l'eau désionisée par le procédé baro-

membranaire, nous avons déterminé les performances et les caractérisations des membranes 

fabriquées par l'utilisations des techniques de caractérisation minéralogique, nous avants 

caractérisés les membranes par les techniques suivantes, la DRX, IR, XRF, AAN et la DSC. 

 D’après Le diffractogramme des RX obtenus de l'échantillon du kaolin brut a montré 

une présence du Kaolinite, Quartz, Calcite, illite et vermiculite. Il révèle principalement la 

présence de deux pics intenses, l’un correspond à la Calcite et l’autre à un mélange de Quartz, 

Illite, Kaolinite et Vermiculite, ce qui implique que notre argile est hétérogène avec majorité 

de la kaolinite. 

 Le diffractogramme des RX des échantillons frittés à 1100°C et à 1250°C durant cinq 

heure, l’apparition d’un premier pic à faible intensité qui correspond aux grains de mullite 

suivant, la faible intensité indique le faible développement des grains dans cette direction, 

nous constatons également la présence d’un pic plus intense du quartz chevauchant à la base 

avec deux pics de mullite. 
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Les résultats de l'infrarouge montrent que la fraction argileuse de notre matériau cuit à 

1100°C et 1250° est constituée de Quartz et de Calcite comme impureté majeure dans notre 

échantillon, il montre aussi des proportions élevées de SiO2 (Quartz) et de Calcite et 

indiquant la présence de la Kaolinite dans l’argile, et la présence des liaisons Si-O-Al et les 

hydroxyles perpendiculairement à la surface (–OH transactionnel), cela confirme les résultats 

de la Fluorescence X. 

 L’analyse par XRF a montré l’efficacité du traitement thermique, il ressort que la 

fraction argileuse contient d'importantes quantités de silice (61,15% -55,63) et d'alumine 

(33,6%-25,7).  

 Ce travail a permis de donner les éléments nécessaires à une éventuelle utilisation de 

l'argile dans le domaine du traitement des eaux usées industrielles. Cette utilisation  (baro-

membranaires) devra se baser sur les principaux résultats suivants : 

 Les membrane préparées à partir du kaolin  par moulage  est un matériau filtrant 

capable d'éliminer les colorants  à partir de solutions aqueuses; 

 Il a été constaté que la pression nécessaire selon le diamètre des ports et ce dernier 

varié selon la température de cuisson et aussi l’amélioration par le depot de la couche 

inorganique ; 

 Comme la pression, la surface de filtration et aussi assez important pour augmenté le 

rendement de l'eau filtré.  

En perspective, il serait intéressant d’étudier les points suivants : 

 Les capacités de filtration de l'eau colorée par le colorant Carmin d'indigo avec des 

membranes à base de kaolin qui renforcées par une couche du gel sont d’un très bon 

niveau. Ce procédé nécessite des études complémentaires afin d’être mis point.  

 L’application baro-filtration adopté  pour le traitement des effluents liquides pourrait 

être une suite importante à donner aux travaux de la présente mémoire. 

 Des essais de la fabrication du membranes minérales à base de kaolin permettraient 

d’obtenir des filtres encore plus performants. 

 A la fin, Ces résultats démontrent le grand potentiel de l'argile préparés à partir du 

kaolin KT2, en tant que micro-filtre peu coûteux et matière première locale disponible pour le 

traitement économique des effluents industriels. L’ensemble de ces résultats montre que la 

fabrication des membranes permet d’obtenir des filtres membranaires ayant des bonne 

rendements massiques, on peut améliorée les rendements de filtration par la modification de 

la matière de membrane, par l’ajout de couche inorganique synthétisée par la méthode sol gel 

pour augmenté le rendement de filtration. 
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