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Introduction générale

Introduction générale

Les techniques de séparation par membrane ont pris leur essor dans les années 70, en
particulier grace au développement de membranes plus performantes. Elles font partie de
I’ensemble des techniques de séparation qui permettent de réaliser des opérations d’extraction
[1], de clarification, de concentration, de purification, de séparation de sels et le recyclage
dans I’industrie agro-alimentaire, pharmaceutique et de traitement de surface [2]. Leur intérét
réside dans un ensemble d’avantages spécifiques :

- Traitement a température ambiante (sans dégradation thermique), économique (faible

cout) et modulable [3]

- Elles permettent d’accéder a des seuils de séparation inaccessibles par d’autres
technologies (rétention totale de bactéries, de virus, de molécules organiques...)

- Les opérations d’extraction, de séparation ou de purification s’effectuent par voie
purement physique, ce qui ne dégrade pas les produits traités (pas de changement de
phase, température adaptée au produit, pas d’oxydation...)

- Elles sont parfaitement modulables (pas de taille critique pour les installations) et
permettent de travailler dans des procédés en continu ;

- Elles fonctionnent en systemes fermés réduisant ainsi les risques de contamination ;

- Elles ne nécessitent pas de recourir a des adjuvants de filtration.

Leur performance technico-économiques expliquent leur présence dans des secteurs
d’activités aussi nombreux que variés tels que les industries pharmaceutiques,
chimiques, agroalimentaires, textiles, la production d’eau potable, la protection de
I’environnement ... [1]

L’ultrafiltration est un procédé membranaire utilis¢ dans différents secteurs industriels
: agro-alimentaire, médicales et traitement de I’eau. En 1’absence de changement de phase, la
membrane agit comme une barriere permsélective qui laisse passer certains composés et qui
en retient d’autres. Le flux qui passe a travers la membrane est appelé le perméat et le flux qui
est retenu par la membrane est appelé le retentat [4].

L'ultrafiltration est utilisée dans I’industrie pour purifier et/ou concentrer des solutions

de macromolécules
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L'ultrafiltration est devenue une technique treés en vogue ces dernieres années du fait de
la mise au point de membranes performantes et résistantes du point vue chimique, thermique
et mécanique.

L'ultrafiltration est appliquée comme prétraitement de 1'eau avant une nano-filtration ou
une ¢étape d'osmose inverse, le prétraitement de l'eau avant les étapes de nano-filtration et
d'osmose inverse est trés important car l'encrassement de la membrane peut facilement

perturber le procédé de purification [5].

L’ultrafiltration est aussi utilisée pour la concentration des liquides alimentaires par
exemple dans la fabrication des jus de fruits ; le rendement s'é¢leve de 10 %, les cofits de

production sont abaissés de 30 % [6].

Dans le cadre de ce projet de fin d’études notre travail s’est porté sur I’étude de
performance de pilote d’ultrafiltration par différentes membranes et différentes solutions pour
cela nous avons structuré ce projet de la facon suivante :

Une partie bibliographie qui contient cinq chapitres :
» Le premier chapitre présent les généralités sur les membranes ;
» Le deuxiéme chapitre, portera sur les procédés baromembranaires;
» Le troisiéme chapitre nous donne un aper¢u générale sur I'ultrafiltration;
» Le quatriéme chapitre est axé sur le dessalement;
» Le dernier chapitre est un bref apercu sur la fabrication de jus de fruit.

La deuxieéme partie porte sur un travail expérimental. Il est divisé en quatre chapitres :

» Le premier chapitre est une description du pilote d’ultrafiltration et son principe de
fonctionnement ;

» Le deuxiéme chapitre concernera la description de la station de dessalement de
Mostaganem;

» Le troisiéme chapitre consacré au prétraitement par 1’ultrafiltration sur I’eau de mer ;

» Le quatriéme chapitre c’est une étude de la concentration du jus par ultrafiltration ;

Et on termine par une conclusion générale.
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I.1. Généralités sur les membranes

Les procédés a membranes, industrialisés a partir des années soixante, se développent
encore a un rythme rapide. Il existe maintenant une grande variété¢ de membranes adaptées a
divers procédés de séparation. Cette diversité est a l'origine des applications dans des
domaines trés différents [7,8].

I.1.1- Définition de la membrane

La membrane est définie comme une barriére séparant deux compartiments et
permettant le passage préférentiel d’au moins une espece parmi les autres sous I’action d’une
force de transfert chimique (concentration ...) ou physique (pression). En général, les
constituants qui sont plus petits que les pores de la membrane sont capables de passer a
travers la membrane sous ’effet d’une pression appliquée tandis que les substances et les
molécules de taille plus importante sont retenues.

Le procédé de séparation membranaire est illustré schématiquement (Figure I-1). Le
résultat d’une opération membranaire est la séparation du fluide a traiter en deux parties de
concentrations différentes :

» le Retentat qui contient les molécules ou particules retenues par la membrane,

» le Perméat qui contient les molécules qui traversent la membrane [9].

Membrane

compartiment pérméat
compartiment alimentation [ N - &
- T e— -
Sy
~ . l -~ N e & -
o> -

-

-

Particule retenue . . \L & Particule qui passe

Figure I-1 : membrane sélective [10]
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I.2. Types des membranes

Il existe une grande diversité de membranes qui se différencient les unes des autres
par leur nature, leur structure et leur géométrie. Les caractéristiques chimiques et structurales
de ces matériaux leur conferent des performances de séparation clairement identifiées les
rendant ainsi aptes a réaliser des séparations spécifiques dans divers secteurs de I’industrie
(traitement des eaux usées, des effluents industriels et des fluides alimentaires) [9, 11,12].

1.2.1. La nature chimique des membranes

Les membranes utilisées dans les procédés de filtration peuvent étre de nature
organique ou minérale [1].

I.2.1.a. Les membranes organiques

Les membranes a base de polymeéres comptent parmi les plus utilisées dans les
installations de dessalement. Différents polymeres sont utilisés pour étre adaptés au seuil de
coupure des poids moléculaires, pour obtenir la résistance au colmatage désirée ou le
rendement voulu. Les matériaux les plus usités pour les membranes organiques sont les
polymeéres organiques synthétiques ou naturels : acétate de cellulose, polysulfone, polyamides
aromatiques, polyacrylonitrile, Fluorure de polyvinylidéne (tableau I-1).

La plupart d'entre elles ont des qualités (facilit¢ de mise en forme, élasticité par
exemple) qui leur confeérent une grande adaptabilité aux différentes applications.

La majeure partie (aux alentours des 90%) des membranes d'ultrafiltration (UF) et de
microfiltration (MF) est actuellement constituée de membranes organiques. En revanche, elles
présentent une faible résistance mécanique aux hautes pressions, une résistance thermique
limitée, une durée de vie plus faible que les membranes céramiques [13].

Les membranes organiques de microfiltration a nanofiltration ont une matrice
organique poreuse d’épaisseur 100 a 200 pm qui servent de support a la membrane filtrante

dont I'épaisseur se situe entre 0,1 et 1 pm [14].
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Tableau I-1 : nom, abréviations et formule chimique de différents polymeres constitutifs de

membrane organique [3,9, 15, 16, 17,18].

Nom Abréviations | Formule Chimique

O

O
Polyethersulfone g @O
PES 1
n

g 1
Polysulfone OO?—@OOS
CH, Q

PSU n
— cH CHz——
Polyvinylpyrolidone ~N o
PVP @\T}/
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[ cw cr]—
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O~
F =z
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5 L
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—0= G—C —0 o—
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I.2.1.b. Les Membranes inorganiques

Les membranes peuvent aussi étre préparées a partir de matériaux inorganiques tels
que les céramiques, métaux, et verre. Deux principales catégories peuvent étre distinguées :

- Denses : elles sont constituées de métaux, hybrides organiques-inorganiques ou

d’oxydes conducteurs mixtes ;

- Poreuses : membranes céramiques.

Les méthodes mises en ceuvre pour réaliser ces membranes sont les procédés sol-gel,
le dépdt chimique en phase vapeur assist¢ par plasma et la synthése hydrothermale. Les
membranes inorganiques rivalisent avec les membranes organiques pour des applications en
conditions extrémes. Elles peuvent fonctionner a des températures trés €levées, la plupart des
membranes métalliques résistent a des températures de 500 a 800°C, et de nombreuses
membranes céramiques sont adaptées pour des usages a des températures supérieures a
1000°C.

Elles sont nettement plus résistantes aux attaques chimiques et ont une durée de vie
largement supérieure. Cependant, ces membranes présentent de nombreux inconvénients :
leur cofit trés onéreux, leur porosité... Pour ces raisons, les matériaux inorganiques sont tres
peu adoptés.

De commercialisation plus récente que les membranes organiques [13], ces
membranes sont constituées de matériaux céramiques tels que 1’alumine (ALOs), le dioxyde
de titane(Ti0O;) ou la zircone(ZrO») [9, 11,12].

Leur arrivée et leur production ont permis de travailler dans des conditions ¢€largies de
température, d’environnement chimique, de pression, ce qui a ouvert de nouvelles voies
d’application pour la séparation membranaire [13].

I.2.1.c. Membranes hybrides (organique — inorganique)

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

Premier type : seules les forces de Van Der Waals ou les liaisons hydrogene existent
entre les parties organiques et inorganiques. Ces matériaux hybrides peuvent étre comparés
avec des micros ou nano composites dans lesquels une part (organique ou inorganique) est

dispersée dans 1’autre agissant comme la matrice hote [18].
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Second type : les liaisons covalentes entre les phases organiques et inorganiques sont
présentes dans ces modeles. Il en résulte soit un matériau hybride homogéne au niveau

moléculaire, soit une grande aire de surface inorganique greffée de groupes organiques. [18]

1.2.2. Structure des membranes :

1.2.2.1. Membranes poreuses et membranes denses

Un pore est défini comme un interstice entre les constituants solides d’une membrane.
Dans le cas des membranes organiques, la structure poreuse résulte des espaces entre les
chaines de polymeére tandis que dans le cas des membranes inorganiques les pores sont
constitués par les espaces inter-granulaires. Méme s’il existe quelques types de membranes
ayant des pores droits de géométrie bien définie. La plupart des matériaux commercialisés
sont caractérisés par un réseau de pores tortueux et interconnectés. Selon le type de
membranes, le diamétre moyen des pores peut varier du nanométre jusqu’a quelques dizaines
de micrometres. L’IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry) distingue
trois catégories de pores selon leur taille et recommande d’adopter la terminologie suivante
(tableau I-2) : [9, 11,12]
Tableau I-2 : Classification [IUPAC des pores suivant leur taille [14].

Dénomination Micropore Mésopore Macropore

Taille de pore <2 nm 2-50 nm >50 nm

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
¢lémentaires de la matrice mais également du procédé d’élaboration de la membrane. [9,12]

1.2.2.2. Membranes isotropes et membranes anisotropes
Les membranes peuvent étre aussi classées en fonction de la structure des différents
matériaux qui la composent, On distingue :
1.2.2.2.a. Les membranes isotropes (symétrique) dont la structure est homogene sur
toute I’épaisseur (figure I-2). Etant donné que la résistance intrinséque d’'une membrane
est proportionnelle a son épaisseur, il est donc nécessaire qu’une membrane symétrique

soit la plus mince possible.
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Figure I-2 : Représentation schématique de membrane symétrique [19]
[.2.2.2.b. Les membranes anisotropes (asymétrique) dont la structure varie d’une
couche a I’autre (figure I-3). Celles-ci présentent une structure hétérogene. Il peut s'agir
de membranes constituées d'un méme matériau mais de porosité variant de fagon
graduelle suivant leur épaisseur ou de membranes composées de plusieurs couches de
différents matériaux (on parle alors de membranes composites).
Les membranes disponibles sur le marché possédent une structure asymétrique car

celle-ci permet d’allier une bonne résistance mécanique et un débit volumique élevé de

perméat [11,12]
peau active - ’..-:l‘ . '_~: w.v - '...-I"O“. > ‘_“‘-
0.2 pm 5 X :0.-{ 0 .';:':’ :s':-.- -,
wrie g mia*ly
Sous couche ﬁ- - ~4

50 pm

support mécanique
non tissé
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Figure 1.3 Représentation schématique des différentes structures membranaires
Membrane asymétrique. [9]

Une membrane asymétrique est constituée généralement d’une couche macroporeuse
(assurant une bonne résistance mécanique) et une couche active régissant les propriétés de
séparation entre lesquelles s’insérent une ou plusieurs couches intermédiaires dont le role est
de permettre le dépot de la couche active résistent a la pression [11,12]

[.2.2.2.c. Les membranes composites

Les premicres membranes composites sont apparues il y a une vingtaine d'années.
Elles sont caractérisées par une superposition de plusieurs couches différenciées soit par leur

nature chimique, soit par leur état physique. Elles peuvent étre organiques (superposition de
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polymeres organiques différents), organo-minérales ou minérales (association d’alumine
comme support et d’oxyde métalliques tels que la zircone, le dioxyde de titane)[13].

Elles ont de nombreux avantages : trés sélectives, trés perméables et peuvent étre
soumises plus facilement a des procédés de nettoyage assez agressifs sans trop en é&tre
altérées. Elles ont une excellente résistance chimique, mécanique et surtout thermique. Leur
inconvénient réside dans leur cotit élevé et leur mode de préparation relativement complexe
[14].

1.2.3. Caractéristiques des matériaux membranaires
Selon le type de matériaux les caractéristiques physico-chimique et mécanique des

membranes peuvent tre différentes (tableau I-3)

Tableau I-3 : Caractéristiques générales des membranes [2, 20,21]

Membranes céramiques Membranes organiques
Oxyde P
Alumine Zircone ' Acétate | PAN PVDF
de titane S
1-
pH 0-14 0-14 0-14 3-8.5 3-9 3 1-12
Température pas de limite — stérilisable <35°C <35°C 80°C
Solvant trés bonne résistance faible résistance
PAN : Polyacrylonitrile  PS : Polysulfone PVDF : Fluorure de polyvinylidéne

1.2.4. Géométrie des supports
Au niveau industriel, les membranes sont montées dans différents types d’assemblages

que I’on appelle modules. Suivant la mise en forme, on distingue alors quatre catégories de

modules [12] :
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1.2.4.1- les modules plans : Il s’agit d’'un empilement de plaques séparatrices et de
plaques porte-membranes. Ce type de module présente un faible volume mort et une
bonne accessibilit¢ des membranes, leur principal inconvénient est le colmatage

(figurel.4) et nécessitent généralement un pré filtration [13]

Membranes

Rétentar
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Figure I-4 : Exemple d’un module plan

1.2.4.2- les modules spiralés : Ils sont formés a partir de deux membranes planes,
déformables de nature organique, enroulées autour d’un tube qui recueille le filtrat Les
Espaceurs permettent 1’écoulement du fluide et servent aussi de promoteur de
turbulence. Les modules spiralés les plus couramment employés ont un diamétre de 0,2
m, une longueur de 1 m et contiennent environ 40 m> de membrane filtrant (figure I-5)

[13].

“e=— Membrane

_’ Alimentation

collecteur

de permeat \% Permeat

Figure I-5 : Module spiralé
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1.2.4.3- les modules tubulaires : Constitués de faisceaux de tubes mono ou
multicanaux de différents diamétres (quelques mm a quelques cm). L'eau a traiter
circule a I’intérieur des tubes et le perméat est recueilli a I’extérieur des tubes. Les tubes

constituent des canaux d’écoulement tangentiel (figure 1-6) [14].

Perméat

Alimentation {

—)

Figure I-6 : module tubulaire pour les membranes Carbosep.
1.2.4.4 - les modules a fibres creuses: Les fibres sont disposées en faisceaux de
plusieurs centaines d’unités. Le fluide a filtrer s’écoule a 1’intérieur du canal de la fibre
(figure I-7a) ou I’extérieur (figure I-7b). Ce type de module est compact et généralement

moins couteux [13,14].

C .—'—l

P
C
Fibre creuse > p
A —»
A — l_l—b P

@) ®)

Figure I-7 : Modules a fibres creuses [14].
A : alimentation ;
C : concentrat ;

P : perméat.
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r

[.3.Les parametres déterminant des performances d’un procédé a

membrane

1.3.1. Seuil de coupure

En pratique, les membranes sont souvent exprimées par leurs seuil de coupure
(MWCO : Molecular weight Cut off), C’est la masse molaire du plus petit composé modele
retenu a 90% par la membrane. Il s’exprime en Daltons (1Da = 1 g/mol). Plus le seuil de
coupure est faible, plus la membrane peut retenir des petites molécules ou des substances

colloidales (figure 1-8) [7,8].
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Figure I-8 : principe de détermination du seuil de coupure d’'une membrane
1.3.2. Sélectivité

La sélectivité d’une membrane pour une substance donnée dépend de sa nature et de sa
structure, de 1’environnement chimique a proximité de la membrane et des propriétés
chimiques de la substance a séparer. La sélectivité s’exprime par un taux de rétention Tr

.défini par :

TRzl—% (1.1)

Il y a deux valeurs extrémes du T (valeurs exprimées en pourcentages) :

Tr =0% signifie que le soluté n’est pas du tout retenu par la membrane;
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Tr=100% signifie que le soluté est enticrement retenu par la membrane.
Csp et Csa sont successivement les concentrations d'un soluté dans le perméat et dans

l'alimentation [7].
1.3.3. Perméabilité

La perméabilit¢ (L,) d’une membrane est une caractéristique intrinséque de la
membrane qui dépend de sa structure. De fagon pratique, la perméabilité peut étre définie
comme ¢étant le rapport entre le flux de perméat (Jp) et la différence de pression

transmembranaire effective (APp,) :
Iy = A}r%m -2
L, : la perméabilité
J, : le flux de perméat
AP, : la pression transmembranaire effective [22].

1.3.4. Flux

La densité de flux (Jp) de perméat (appelée aussi de perméation) est un débit de
perméation unitaire, c’est-a-dire, le rapport entre le débit volumétrique de perméation et la

surface effective de la membrane :

=2 (3

0, : débit de perméat
S': la surface effective de la membrane [23]
1.3.5. La porosité

La taille des pores varie de quelques microns en microfiltration au nanomeétre pour la
nanofiltration. La porosité d’une membrane n’est jamais parfaitement uniforme. En de¢a du
nanometre, le mécanisme de transfert de solvant est plutot de diffusion de la solution que
convection ; I’eau n’est pas seulement poussée pour s’infiltrer au travers de la membrane,
mais aussi elle diffuse au travers du matériau membranaire. La structure polymérique du
matériau change en fonction des énergies d’activation, donc de la température. La sélectivité
de ces membranes dépend de ’affinité chimique du matériau avec les différents composés

qui traversent la membrane.



Chapitre I : Les membranes

La porosité correspond a la fraction de vide dans le matériau membranaire et désigne
I’ensemble de vide par le quelle le flux liquide traverse 1’épaisseur filtrante. Le sens
physique de cette propriété est donné par I’équation suivante :

b

7+,

(1.4)

Em% =

€, - porosité du membrane

Vv : volume de vide
Vs : volume de solide
L’¢équation de la valeur de cette propriété de la membrane peut se faire soit pendant la
mise au point du matériau, soit avant son usage régulier dans un procédés [24,25]
1.3.6. Résistivité
La résistance hydraulique (R;,) d’'une membrane peut étre définie comme étant sa
résistance a 1I’écoulement du fluide a travers cette membrane. La résistance d’'une membrane

est I’inverse de sa perméabilité :
1 SAP L5
T s (-2)

En supposant que les pores d’'une membrane sont cylindriques et rectilignes, la loi de

Fm

Poiseuille permet d’exprimer la résistance d’une membrane comme suite :

— _8em_
m npIry (I' 6)

enm . ’épaisseur de la couche active de la membrane
n, - le nombre de pores par unité de surface
rp : le rayon des pores. [2, 23,26]

1.3.7.La pression transmembranaire
Force agissante de I’opération définie par la moyenne des pressions alimentation, et

retentat, a laquelle on soustrait la pression du compartiment perméat [13].

FPA+F

P4 : pressions d’alimentation
Pr : pressions de retentat

Pp . pression de perméat
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1.3.8. Le taux de rétention
Permet de rendre compte de la sélectivit¢ de la membrane. La microfiltration et
’ultrafiltration sont des membranes semi-perméables permettant la rétention des composés de
taille inférieure a son seuil de coupure. Le taux de rétention (Tgr) est défini par 1’équation

suivante

TR=1—% (18)

Cp : Concentration du composé dans le perméat
Ca : Concentration du composé dans 1’alimentation

Lorsque la membrane est propre, en I’absence de colmatage, la membrane a sa propre
résistance a I’écoulement (Ry,). La perméabilité a 1’eau pure (L) correspond au rapport entre

le flux de perméat (J,,) et la pression transmembranaire (AP) [25].

_h _ 1L
o, T iRy -

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

conversion de I’opération de séparation :

y=2 (1.10)

Ca

Y : taux de conversion
Qp : débit de perméat
Q. : débit d’alimentation

Dans le cas de I'ultrafiltration, I’efficacité de la membrane est, en général, caractérisée
par le seuil de coupure (cut-off en anglais).

I1 s’agit de la masse molaire (g/mol) correspondant a une rétention pratiquement totale
(90 % le plus souvent) d’une macromolécule déterminée.
Cette notion de seuil de coupure n’a pas de sens dans le cas de ’osmose inverse ni micro-

filtration [27].
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1.3.10. Taux de passage :

Rapport entre la concentration (massique) dans le perméat et celle dans l'eau

d'alimentation :

TP=2 (I.11)

TP : taux de passage

C, : concentration de permeat

C, : concentration d’alimentation [27]

I.4- Colmatage de membranes et leur nettoyage

Le colmatage des membranes a pour conséquence de réduire le flux d'écoulement ou

d'augmenter la pression d'opération. La détermination de la nature et de la structure des

¢léments qui colmatent la membrane est nécessaire pour établir le choix des agents de

nettoyage et des conditions d'opération les plus efficaces.

>
>

Il est possible de classer les ¢léments colmatant en deux groupes:

Les résidus solubles dans I'eau, qui peut étre ¢liminés par une étape de ringage.
Les résidus non solubles dans 1'eau, qui forment une couche poreuse et résistante,
composée principalement de protéines et des sels, ainsi que de microorganismes,

colloides, polysaccharides insolubilisés, etc.

Le nettoyage des membranes a pour but de limiter le colmatage irréversible de

perméabilité, et par le fait méme, a prolonger la durée de vie des membranes. Les différentes

techniques de nettoyage sont:

> Le nettoyage mécanique, un nettoyage partiel, mais rapide. Son principe consiste a

décoller et retirer la matiére accumulée sur la membrane par des forces mécaniques
(pression a contre-courant).

Le nettoyage chimique, qui implique un arrét de production périodique, génére des
colits en solutions de lavages et en traitement des effluents. Il se compose d'une
séquence de lavages acide et basique, ainsi que de phases de ringage.

Le nettoyage enzymatique, qui constitue une alternative aux traitements chimiques.
I1 peut étre appliqué dans les cas de membranes sensibles aux réactifs chimiques, au

pH ou a la température €élevée, ainsi que dans les cas de colmatage avancé [28].
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I1.1- Introduction

Actuellement, i1l y a quatre principaux procédés membranaires qui sont

utilisés pour produire de 1’eau potable :

v Microfiltration (MF)

v’ Ultrafiltration (UF)

v" Nano filtration (NF)

v" Osmose Inverse (OI) [1].

Ces procédés sont tous des procédés ou la force motrice de transport a travers
la membrane est un gradient de pression. Les membranes de MF, de UF, de NF et
d’Ol différent par leur structure poreuse et donc par la taille des particules et des

molécules qui peuvent étre retenues (figure I1.1). [2]

Macromolécules organiques

[ Algues | Colloides Composés
: : organiques

Bactéries | Yirus

| Pollens learasitesi [Selsj dissous i

pm
100 10 1 0,1 0,01 0,001| 00,0001
(0Osmose inverse )

(Hanofiitration)
1 Ultrafiltration )I
4 Microfitration ) |

Figure II-1 : Les opérations de filtration membranaire selon la taille des pores et des

especes retenues [3]
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I1.2. Les procédés baromembranaire :

II.2.1. Microfiltration

La Microfiltration est le plus ancien de tous les procédés membranaires, étant
utilis¢é et commercialis¢ pour la premic¢re fois par Sartorius Werke GmbH en
Allemagne en 1929. L’utilisation d’un tel procédé a été nécessaire pour assurer une
eau potable sire du point de vue bactériologique dans les villes allemandes

bombardées durant la Deuxi¢éme guerre mondiale.

Les membranes de MF utilisées dans le domaine de 1’eau potable sont capables
de retenir des particules plus grandes que 0,lpm. Ces membranes permettent donc

de retenir en bonne partie des particules a 1’origine de la turbidité.

L’utilisation principale de la MF reste la clarification c’est-a-dire 1’enlévement
des particules en suspension. La pression d’opération en MF est relativement basse
(< 350 kPa) et les flux de perméation sont élevés (107a 10* m/s). La MF peut aussi

servir de prétraitement pour la NF et 1’OI [2,4].

11.2.2. Ultrafiltration
L’ultrafiltration utilise des membranes microporeuses dont les diametres de
pores sont compris entre 1 et 100 nm. De telles membranes laissent passer les petites
molécules (eau, sels) et arrétent les molécules de masse molaire élevée (polymeres,
protéines, colloides). Pour cette raison, cette technique est utilisée pour I’élimination
de macro solutés présents dans les effluents ou dans 1’eau a usage domestique,
industriel (électronique) ou médical (figurell-2) [5, 6, 7,8].
solution o ®. oo } ] e ®e rétentat
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Figure II-2: Principe de I’ultrafiltration
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I1.2.3. Nanofiltration

Cette technique se situe entre I’osmose inverse et [’ultrafiltration. Elle permet
la séparation de composants ayant une taille en solution voisine de celle du
nanométre (soit 10 A) d’ou son nom. Les sels ionisés monovalents et les composés
organiques non ionisés de masse molaire inférieure a environ 200 - 250 g/mol ne
sont pas retenus par ce type de membrane [9].

Les sels ionisés multivalents (calcium, magnésium, aluminium, sulfates...) et
les composés organiques non ionisés de masse molaire supérieure a environ 250
g/mol sont, par contre, fortement retenus. Il est & noter que dans le cas des
macromolécules, 1’'unité de masse molaire que ’on utilise est le dalton : 1 Da = 1
g/mol.

Les mécanismes de transfert sont intermédiaires entre ceux de |’osmose
inverse et ceux de [lultrafiltration. Cette technique est souvent utilisée pour
I’adoucissement des eaux [10].

I1.2.4. Osmose inverse
L’osmose inverse utilise des membranes denses qui laissent passer 1’eau et arrétant tous
les sels [11].
Cette technique est utilisée pour :
+» Le dessalement des eaux de mer ;
+» Le dessalement des eaux saumatres ;
% La production d’eau ultra pure ;
% La production d’eau de process...

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

La membrane semi-perméable laissera passer le solvant (le soluté ne passe pas) pour
équilibrer la concentration. La différence de concentration crée une pression, appelée pression
osmotique. Pour inverser le passage du solvant et augmenter la différence de concentration, il

faut appliquer une pression supérieure a la pression osmotique [12].
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Figure II-3 : Principe de I’osmose inverse

La pression osmotique IT est d’autant plus importante que la concentration est élevée

et que la masse molaire est faible [12].

I1.3. Caractéristiques des différents procédés membranaires a gradient de

pression.

D’une manicre trés générale, des différences arbitraires entre ces opérations de

séparations membranaire sont faites sur la base des tailles des espéces qu’elles sont censées

séparer.

Les principales caractéristiques des différents procédés membranaires a gradient de

pression sont regroupées au (tableau II-1).
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Tableau II- 1: Caractéristiques des procédés de séparation [2]

L 1r Origine Force Diameétre | Seuil de | Consommation Procédés
Procédé . . "
de la motrice | des pores | coupure | énergétique concurrents
sélectivité (bar) (jum) (kDa) (kWh/m®)
Différence de
Microfiltration taille entre Pression Filtration
MF particules ou 0,1a3 0,1a10 - 1-10 Centrifugation
molécules a
séparer
Différence de
taille et de Evaporation
Ultrafiltration | charge entre | Pression | 0,01 20,1 1-300 1-10 Distillation
UF particules ou 3a10 Echange
molécules a d’ions
séparer
Différence de
taille et de Evaporation
Nanofiltration | charge entre | Pression 107 0,2-1 5-50 Ol
NF particules ou 30a50 Echange
molécules a d’ions
séparer
Différence de
solubilité et de
Osmose diffusion a Evaporation
Inverse travers la Pression | Membrane | <0,2 10-200 Distillation
Ol membrane des | 30 a 100 dense Echange
molécules a d’ions
séparer




Chapitre 11 : Les procédés baromembranaires

I1.4.Principe de mise en ccuvre des membranes :

Selon le sens de I’écoulement du fluide a traiter lors d’une opération de

microfiltration sur membrane, on peut distinguer (Figure 11.4):

I1.4.1.La filtration frontale : le fluide circule perpendiculairement & la membrane
sous l’effet d’un gradient de pression. Les solutés rejetés s’accumulent au fur et a
mesure de I’avancement de la filtration sur la membrane et le débit du filtrat diminue

de fagon treés importante au cours du temps. [13,14]

alimentation

»
O »

l"il"u E

P EAN e W R B

perméat membrane . permeéat

Filtration tangentielle Filtration Frontale

Figure 11.4 : Schéma de principe de la filtration tangentielle et frontale

I1.4.2.La filtration tangentielle : le fluide circule parallélement a la surface de la
membrane et se partage en deux débits : un traversant la membrane et appelé
permeéat, et un deuxiéme ne la traversant pas nommé retentat. On définit alors un
taux de conversion (Y) traduisant la fraction de liquide passant a travers la

membrane par rapport au débit initial.[15]

_0Op _
Q g (I11-1)
Y : taux de conversion

Qa : débit d’alimentation exprimé en L. h™!

Qp : débit de perméat exprimé en L. h™.
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Ce mode de fonctionnement permet de réduire 1’accumulation de la matiére a
la surface de la membrane mais entraine une consommation ¢nergétique plus
importante qu’en filtration frontale car il nécessite une pompe pour assurer la

circulation a haute vitesse du fluide a la surface de la membrane (vitesse entre 1 et 5

ms”)[16, 17,18].
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I11.1- Généralité

Suite aux différentes crises énergétiques et économiques, le développement des
procédés membranaires a pris de 1’essor. En particulier, il s’agit de recycler, transformer ou
récupérer la majeure partie de ce qui est considéré comme sous-produit de I’industrie. A ce
titre, de nombreux travaux sont consacrés aux procédés de séparation par membrane et plus
particuliérement a ’ultrafiltration [1,2].

I1.2- L'ultrafiltration

L'ultrafiltration est devenue une technique trés en vogue ces derniéres années du fait
de la mise au point de membranes performantes et résistantes du point vue chimique,
thermique et mécanique [3].

L'ultrafiltration permet un transfert de matiere, a travers une membrane microporeuse,
sous l'effet d'un gradient de pression. Elle se différencie de la filtration et de la microfiltration
par la taille des particules retenues de 0,001 a 0,1 um (de 1 a 100nm). [4]

Son principe est de séparer un fluide contenant des macromolécules en deux effluents
[1,2] (figure IIL.1):

> Un effluent enrichi en macromolécules : le retentat,

> Un effluent appauvri en celles-ci : le perméat.

Eaux usées rétentat
membrane

permeéat

Figure III.1 : principe de fonctionnement de la séparation membranaire [2]
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I11.3- Domaine d’application

Les membranes d'ultrafiltration sont des parois semi-perméables destinées a effectuer
une séparation moléculaire par filtration en phase liquide; succinctement, elle doit laisser
passer les petites molécules du solvant et de solutés (eau, sels minéraux, glucose) et arréter les
grosses particules en solution ou en suspension (protéines, macromolécules, colloides,
émulsion, etc..).La taille des molécules arrétées par une membrane d'ultrafiltration peut varier
entre 10 et 1000 A; en deca ou au-dela de ces limites, on entre soit dans le domaine de
I'osmose inverse, soit dans celui de la microfiltration. Le modele le plus généralement utilisé
pour expliquer les mécanismes membranaires en ultrafiltration est le modele de la paroi
poreuse ou, plus exactement, microporeuse. [4]

L'ultrafiltration industrielle permet d'atteindre trois objectifs:
- la concentration de solutions macromoléculaires, (protéine, polymeres..) ou le retentat est
L’objectif principal.
- la rétention de macro solutés nocifs (virus, bactéries, colloides...) présents dans les effluents
industriels. Le filtrat est dans ce cas 1'objectif principal.
- le fractionnement d'un mélange par ¢limination des solutés de faible taille. Le filtrat et le
retentat, sont dans ce cas tous les deux valorisables. [4]

Exemples de domaines ou l'ultrafiltration est appliquée:

- L'industrie laitiere (lait, fromage) ;

- L'industrie alimentaire (protéines) ;

- L'industrie du métal (séparation d'émulsion huile/eau, traitement peinture) ;

- L'industrie du textile ;

- L'ultrafiltration peut aussi €tre appliquée comme prétraitement de l'eau avant une

nano-filtration ou une étape d'osmose inverse. [1,3]
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IV.1-Définition du dessalement de 1’eau de mer

Le dessalement de I’eau (également appelé dessalage ou désalinisation) est un processus
qui permet d’obtenir de I’eau douce a partir d’une eau saumatre ou salée par I’élimination des
sels entrant dans sa constitution [1].
IV.2- Qualité de I’eau de mer

L’eau de mer est la matic¢re premicre de I’usine de dessalement.

Chacun peut observer ses changements de température, de limpidité d’un lieu ou d’un jour
a I’autre, les écarts de salinité sont moins connus.

Salinité, température et matiéres en suspension sont les parametres majeurs du
fonctionnement d’une unité de dessalement [1].
IV.3- Etapes du dessalement
Une installation de dessalement peut €tre schématiquement subdivisée en 4 postes (Figure
IV.1):
- la prise d'eau de mer;
- le prétraitement;
- I'installation de dessalement proprement dite;

- le post-traitement. [2,3]

Prise d’eau de mer

Rejet volumineux et

Prétraitement 3| matiére en suspension
Installation de dessalement =3 Saumure

7

Post traitement

N

Eau potable

Figure IV.1 : Schéma représente les étapes principales de dessalement d’eau de mer
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IV.4- La prise de I'eau de mer

La prise d'eau de mer doit permettre d'obtenir a 1'entrée de 1'usine de dessalement une eau
de meilleure qualité¢ possible, en particulier du point de vue matiére en suspension. Deux
technologies peuvent étre utilisées [4]:
IV.4.1- Les forages cotiers: soit verticaux soit sous forme de galeries horizontales permettent
d'obtenir une eau de trés bonne qualité et relativement stable.
IV.4.2- La prise d'eau de surface : peut étre faite en pleine mer. Dans le cas idéal, le captage
doit étre effectué¢ en zone profonde, ¢loigné de la cote, protégée des pollutions et des forts
courants et ne pas étre sous l'infiltration de rejets [2]
IV.5- Le prétraitement

L’objectif des divers moyens mis en ceuvre dans le prétraitement de 1’eau de mer est de
retenir les particules en suspension. Ceci est réalisable par les procédés de la sédimentation
(particules solides) et de la décantation (particules liquides) et/ou par la mise en place d’un
systeme de filtration. Cette derniere s’opére par le passage de I’eau a travers un tamis
métallique ou une matiére poreuse.
On distingue les types de filtration suivants :
- la filtration directe par des filtres a sable ;
- la filtration directe au moyen des filtres a anthracite ;
- la microfiltration avec des filtres a cartouches. [2]
IV.6-Procédés membranaires

Au lieu d'extraire par évaporation l'eau douce de I'eau de mer, on peut envisager une
séparation de I'eau et des sels dissous au moyen de membranes sélectives de 1'osmose inverse.
IV.6.1- Osmose inverse

Le phénomene d'osmose (Figure 1V.2) est un phénomene qui tend a équilibrer la
concentration en soluté de part et d'autre d'une membrane semi-perméable. Le phénomeéne
d'osmose est un phénomeéne naturel, notamment a travers les membranes cellulaires.

Le phénomene d'osmose va se traduire par un flux d'eau dirigé de la solution diluée
vers la solution concentrée. Si 1'on essaie d'empécher ce flux d'eau en appliquant une pression
sur la solution concentrée, la quantité¢ d'eau transférée par osmose va diminuer. Il arrivera un
moment ou la pression appliquée sera telle que le flux d'eau va s'annuler. Si, pour simplifier,
on suppose que la solution diluée est de 1'eau pure, cette pression d'équilibre est appelée

pression osmotique. Une augmentation de la pression au-dela de la pression osmotique va se
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traduire par un flux d'eau dirigé en sens inverse du flux osmotique (Figure. IV.2), c'est-a-dire

de la solution concentrée vers la solution diluée : c'est le phénomene d'osmose inverse [6].

membrane
semiimpermeéable pression

Vot

concentrée diluee P=T P>TT

osmose équilibre osmose inverse

Figure I'V.2. Principe de 1'osmose inverse [5]
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V.1. Introduction

L’industrie agroalimentaire produit comme boissons rafraichissantes, diverses
boissons froides essentiellement gazeuses et aromatisées.

Que ce soit selon le code alimentaire allemand, il s’agit de boissons a base d’eau avec
exhausteurs de golt. En outre, les boissons peuvent contenir de 1’acide carbonique, des
minéraux, des vitamines, du sucre, du concentré de fruits, des ar6mes, des édulcorants et
autres ingrédients [1].

V.2. Définition

Jus de fruits C’est le jus obtenu a partir de fruits par des procédés mécaniques,
fermentescible, mais non fermenté, possédant la couleur, I’arome et le gotit caractéristique des

jus de fruits dont il provient.

Jus de fruits concentré C’est le produit obtenu a partir du jus des fruits, par
¢limination physique d’une partie déterminée de 1’eau de constitution. Lorsque le produit est

destiné a la consommation directe, la concentration est d’au moins 50% [2].

V.3. La fabrication de jus de fruit

La production étant saisonniere, 1’élaboration des jus de fruits demande un matériel
imposant.

Elle est pratiquée au niveau industriel peut étre schématisée dans les grandes étapes

successives de la production.

 Fruits

Fruits apprétés
(Pulpe)

s ST —
(Pectines) L Jus clarifié [ Jus trouble
Concentré

Figure V.1: Les grandes étapes de production de jus de fruits
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Au niveau industriel, la majorité de ces étapes est automatisée. Le jus extrait est alors
trait¢ avant ou apres conditionnement, de facon a en assurer la stabilité microbiologique et
colloidale.

Le colit de transport et de stockage des jus de fruits est é€levé, il est souvent
plus économique pour les industriels de concentrer les jus puis de les ré diluer dans

la région de distribution [3].

Les grandes étapes de la fabrication sont les suivantes:
- extraction du jus de fruits en 1’absence d’air pour ne pas détruire les vitamines;
-tamisage;
- la concentration par 1’évaporation d’une partie de I’eau contenue dans les fruits;
- pasteurisation (montée rapide de la température a 120-150°C, puis descente a 70°C pour
I’embouteillage avant le refroidissement final).
V.4. Qualités nutritionnelles
Tous les jus de fruits possedent les composants suivants dont les proportions varient selon les
fruits:
- de I’eau végétale : environ 75 a 90 % selon les fruits;
- des glucides ;
- des acides organiques ;
- des sels minéraux ;

-des vitamines [2].
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Chapitre I : Le pilote d’ultrafiltration

I.1- Description du pilote d’ultrafiltration

s e -ﬂ-l M2T
V3 = Perméat i3)
v e wrTo
F 1
———VF ()
Cave(l) @_‘
MIT
Pompe () - . Perméat Oy
Vi
Chissis

1000

W
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—® Perméat

nl (3] I/tsu:)c:

Figure 1.1 : schéma du pilote d’ultrafiltration
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I.1.1- Nomenclature

V1 : vannes de vidange de la cuve d’alimentation (1),

V2 : vannes de vidange de module de filtration tubulaire,

V2’: vannes de vidange de module de filtration plan,

V3 : vanne de retour a la cuve d’alimentation,

V4 : vanne de prise d’échantillon du retentat.

MIT : manometres pour la mesure de pression a I’entrée de module de filtration (Tubulaire).
M2T : manometres pour la mesure de pression a la sortie de module de filtration(Tubulaire).
M1P : manométres pour la mesure de pression a I’entrée de module de filtration (plan).
M2P : manométres pour la mesure de pression a la sortie de module de filtration (plan).
Chassis : Chassis en aluminium, supporté par 4 pieds réglables.

Cuve (1) : Cuve d’alimentation(1) d’un volume utile capacité de 10 litres, double enveloppe.

Pompe (2): Pompe volumétrique a vis(2), fréquence maximale de 50 Hz et pression

maximale de 4 bars.
TT : thermocouple de mesure.

VF(4) : variateur de fréquence fonctionnant entre 35 et 50 Hz.

MFT (3) : Module de filtration tubulaire (3).

MFP (3)’ : Module de filtration Plan (3)’.

Perméat (3) : Perméat de module de filtration tubulaire.

Perméat (3)’ : Perméat de module de filtration plan.
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Ce pilote est muni de 4 vannes :

- V1 etV 2 sont des vannes de vidange,

- V4 est une vanne de prise d’échantillon,

- V3 est la vanne de retour a la cuve d’alimentation.

M1 et M2 : manomeétres pour la mesure de pression en entrée/sortie module de filtration.
7- Chassis en aluminium, supporté par 4 pieds réglables.

1.1.2- Descriptif technique

Légende : LF : limite de fourniture - PE : prise d'échantillon
Figure 1.2 : descriptif technique du pilote d’ultrafiltration

1- Cuve d’alimentation(1) d’un volume utile capacité de 10 litres, double enveloppe.
2- Pompe volumétrique a vis(2), fréquence maximale de 50 Hz et pression maximale de 4
bars. Elle est précédée d’un thermocouple de mesure (TT). La pompe est entrainée par un

variateur de fréquence, fonctionnant entre 35 et 50 Hz.
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3- Module de filtration tubulaire (3) KLEANSEP™, Ce module développe théoriquement 80

cm? de membrane minérale. [1]

d—Oomm

Figure 1.3: dimension du module tubulaire
J : joint du module : 1 cm
D : Diamétre extérieur : 1 cm
d;..: diamétre intérieur : 6 mm
1 : longueur de la membrane filtrante : 38 cm
L : Longueur de module (membrane + 2 joints) : 40 cm

La surface filtrante :

S = IT*dip*1 $=3,14%0,6%38 ] S=71, 62 cm®

S: la surface : 71,62 cm?
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4- Module de filtration plan RAYFLOW® (3)’. Ce module peut développer théoriquement de

100 a 200 cm*de membrane organique.

Figure 1.4: dimension du module plan

La surface filtrante :

L : longueur du module : 17,3 cm
1 : largeur du module : 7,7 cm

J : Joint du module : 1 cm

Remarque : le module plan y a une double filtration, donc la surface devient :

S= (L*1)*2 — S=266.42 cm’

S : la surface : 266,42 cm®



Chapitre I : Le pilote d’ultrafiltration

manométre
a la sortie
du flux
(pression
de sortie)

manométre
a l'entrée du
flux
(pression
d'entrée)

Figure L.5: module plan vue de face

varme papillon pour reguler la
pression transmembranaire et pour
Limiter le pertes de charges

manométre sortie
du flux (rétentat

ou concentrat)
pression de sortie)

pont entre les .
i sortie perméat

entrée du flux manowétre
(pression d'entrée)
entrée flux

Figure 1.6: module plan face arriére



Chapitre I : Le pilote d’ultrafiltration

I.2- Principe de fonctionnement du pilote
Les tests d’efficacité des différentes membranes de filtration sur des volumes de 5 litres.

A partir de la cuve d’alimentation(1), le liquide est entrain¢ par la pompe (2), vers les
modules de filtration. Le liquide circule dans le module (Microkleansep™ ou Raytlow®)
parallélement au milieu filtrant. Cette circulation crée, au voisinage de la membrane, une
contrainte de cisaillement qui va limiter I’accumulation de molécules retenues au voisinage de
la membrane.

Sous I’action d’un gradient de pression, la solution a traiter se divise au niveau de la
membrane, en deux flux de composition différente. Celui qui passe a travers la membrane ou
perméat, et celui qui est retenu par la membrane ou retentat/concentrat. Selon I’application, la
fraction valorisée sera le perméat ou le concentrat, recueillis au point PE (prise d’échantillon).

La fermeture partielle de la vanne V3 fait monter la pression dans le circuit hydraulique,

permettant ainsi de varier les parameétres de fonctionnement [2].
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I.3- Descriptive de pilote d’ultrafiltration avec le module tubulaire

La figure suivante nous montre un pilote d’ultrafiltration avec les accessoires y afférents

Photos 1.2 : pilote d’ultrafiltration avec le module tubulaire

Le tableau (I.1) nous donne les caractéristiques de la membrane tubulaire

MICROKLENSEP™ d’Orelis environnement

Tableau I.1 : Caractéristiques de la membrane tubulaire MICROKLENSEP ™

Type de membrane Membrane d’ultrafiltration

Composition de la membrane En Zircone (ZrO,)

Composition de support En oxyde de titane (TiO;) et oxyde d’aluminium Al,Os
Seuils de coupure 50 KD

Module Tubulaire

Type de procédé Membrane sous pression a filtration tangentielle

Interne —>  Externe

Longueur 40 cm
Diamétre extérieur I cm
Diameétre intérieur 0,6 cm
Gamme de pH 0- 14
Limite de température 150 °C

La surface 71,62cm”
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1.3.1- Tests de filtration sur I’eau pure par la membrane de 50 kD

Les résultats obtenues sur les essais de filtration de I’eau distillée (annexe 1) nous ont

permis de fix¢é les parametres suivants :

Tableau 1.2 : variation du débit et du flux a différentes pression transmembranaire a

membrane de 50 kD pour I’eau distillé¢ (annexe 1).

AP (bar) Q (L.hh J (L.h".m-?) L, (L.h".m-*.bar™)
0,5 0,771 108,591 217,18
1,5 1,367 192,535 128,35
2,5 1,851 260,704 104,28
3,5 2,379 335,070 95,73

AP : pression transmembranaire
Q : débit de perméat

J : flux de perméat

L, : la perméabilité

A partir de ces résultats, les parametres suivants ont été étudiés selon les courbes ci-apres
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le flux en fonction de la pression transmembranaire
400

350
300 Pt
250 /

200

150 /

0o |

50

0 T T T 1
0 1 2 3 4

AP (bar)

J(L/h.m2)

Figure 1.7 : flux en fonction de la pression transmembranaire

On observe que l’augmentation de la pression transmembranaire entraine une

¢lévation du flux de perméat.

flux en fonction de débit

& 250

£ /
= 200

= /

N’

= 150 /

100

Q(/h)

Figure 1.8 : flux en fonction du débit

Les résultats de la (figure 1.8) montrent que le flux varie proportionnellement avec le

débit ce qui est en adéquation avec I’équation J=Q/S, S= cst
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permeéabilité en fonction de la pression trans
membranaire

250

200 \

150 \
100 \\0— —

perméabilité (L/h.m2.bar)
3

0 T T T 1
0 1 2 3 4

AP (bar)

Figure 1. 9 : Perméabilité en fonction de la pression transmembranaire

On observe que la perméabilit¢ diminue en fonction de la pression
transmembranaire, selon la loi de perméabilité : Lp= J/AP, car la perméabilité est

inversement proportionnelle a la pression.
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1.4- Descriptive de pilote d’ultrafiltration avec module plan

La figure suivante nous montre un pilote d’ultrafiltration avec les accessoires afférent

Photos 1.3 : pilote d’ultrafiltration avec le module plan

Le tableau (I.3) nous donne les caractéristiques de la membrane plane RAYFLOW

d’Orelis environnement

Tableau 1.3 : Caractéristique de la membrane plane RAYFLOW

Type de membrane Membrane d’ultrafiltration
Composition de la membrane En PVDF (polyvinylidene fluoride)
Composition de support En polyesther

Seuils de coupure 0,2 um

Module Plan

Gamme de pH 1-12

Limite de température 80°C

Type de procédé Membrane sous pression a filtration tangentielle
Longueur 17,3 cm

Largeur 7,7 cm

La surface de filtration 266,42 cm’
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1.4.1.Tests de filtration sur ’eau pure par la membrane de 0,2 pm

Les résultats de I’annexe 2 obtenues a partir des essais de filtration de 1’eau distillée

sont résumés dans le tableau suivant :

Tableau 1.4 : variation du débit, du flux et de la perméabilit¢ a différentes pression

transmembranaire pour une membrane de 0,2 pum (annexe 2).

AP (bar) Q (L.hh J (L.h".m-?) L, (L.h".m-*.bar™)
1,25 7,288 273,984 219,187
1,75 7,770 292,105 166,917
2,75 8,976 337,443 122,706

flux en fonction de AP
360
340
a 320 //
E. 300
= 280 /
N (
H
260
240
220
200 T T ]
0 1 2 3
AP (bar)

Figure 1.10 : flux en fonction de la pression transmembranaire

On remarque que le flux augmente en fonction de la pression transmembranaire car la

pression exercée sur les parois de la membrane augmente.



Chapitre I :

Le pilote d’ultrafiltration
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Figure 1.11 : flux en fonction du débit

On observe que le flux augmente en fonction du débit donc si le débit de perméat

augmente on va voire une augmentation de flux de perméat.

perméabilité (L/h/m2/bar)

240

220
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180

160
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100

perméabilité en fonction de AP

1,5 2 2,5 3
AP (bar)

Figure 1.12: Perméabilité en fonction de la pression transmembranaire

D’apres la figure 1.12 on observe une diminution de la perméabilité de la membrane

lorsque la pression transmembranaire augmante.
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I.5. Conclusion

Les résultats obtenus lors de la filtration de D’eau distillée sur les deux
membranes d’ultrafiltration nous ont permis de comprendre les mécanismes de mise
on marche du pilote d’ultrafiltration ainsi que les parametres spécifique aux
procédés membranaires. Dans ce contexte, une ¢étude par [ultrafiltration sur des

solutions tel que I’eau de mer, des jus de fruit .....Nous semble approprie.
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Référence :

[1] Orelis environnement, mini pilote membrane organique ou céramique, notice
d’exploitation, NLOO7/Rev 12/2014
[2]http://www.orelis-environnement.com/files/downloads/FR%20-%20A3%20-

%20Brochure_commerciale Minipilote_10.pdf
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I1.1- Présentation de I’usine de dessalement de Mostaganem

L’usine de dessalement de Mostaganem, sise a la plage Sonagther (Mostaganem), a

une capacité de production d’eau potable de 200.000 m*/jour.
Le procédé de traitement d’eau de cette station consiste a :

- Un systéme de captage et pompage d’eau de mer,
- Un systéme de prétraitement de 1’eau de mer par filtration et microfiltration,
- Un systeme de déminéralisation de 1’eau micro-filtré par osmose inverse
- Un systeéme de reminéralisation et conditionnement de I’eau déminéralisé
- Un systéme de pompage de I’eau reminéralisé (Eau Commercialisable) vers le
réseau de distribution (Réseau de Transport d’Eau Externe)
- Un systeéme d’évacuation de saumure et sous-produits
I1.2- Captage et pompage de I’eau de mer
Le systéme de captage a pour but impulser vers le prétraitement de 1’eau de mer en
quantité et a la pression nécessaire pour produire la quantité d’eau potable désirée.
Le systéme de captage comprend les sous-systémes suivants:
- Tours et tuyauteries de prise
- Sous-systéme anti-méduses
- Sous-systeme d’amorcage des pompes d’eau de mer

- Sous-systéme de pompage d’eau de mer [1]

I1.3- Systéme de prétraitement

Les bacs de prétraitement sont remplis de filtre & sable qui sert a éliminer les
particules en suspension et les matiéres colloidales. C’est un filtre de type granulaire qui
contient des particules de sable de différents diametres allant du haut vers le bas (les plus
grands diamétres en haut du lit). Cette configuration est indispensable pour pouvoir utiliser la

totalité du lit. Le choix du filtre se fait selon les critéres suivants :

v’ Abilitie a retenir les particules solides en suspension juste aprés le démarrage du
prétraitement ;
v’ Résistance minimale a I’écoulement ;

v' Résistance aux produits chimiques ;
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v' Résistance a 1’érosion mécanique ;
v" Colt minimum ;

v" Grande durée de vie.

I1.3.1- Filtration de premiére étape (24 filtres)

Chaque filtre a une surface moyenne de filtration de 91,39 m” et un diamétre de 4,00

m et une longueur totale de 24,04 m.

IIs sont construits en acier au carbone recouvert a 1’intérieur de caoutchouc naturel de

3 mm d'épaisseur.

Le nettoyage des filtres se fait avec de 1’air et de la saumure provenant du procédé

d’osmose.
Les filtres sont horizontaux - fermés avec fonds semi - elliptique.

La distribution de I'eau a filtrer sera réalisée a l'aide d'un collecteur perforé construit
en PEHD afin d’atteindre la distribution homogéne du débit tout au long de la surface de

filtration.
La couche de filtration a des caractéristiques décrites ci-dessous :

Tableau II .1: caractéristique des couches de filtration de filtre a sable de premicre

¢tape

La couche supérieure

Nature Anthracite
Granulométrie 0.8-1,60 mm
Hauteur de couche 0,80 m

Couche inférieure

Nature Sable siliceux

Granulométrie 0,4 - 0,8 mm

Hauteur de couche 0,40 m
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Afin d’améliorer une distribution homogeéne de I’eau et de 1’air de nettoyage,

les crépines en polypropyléne sont installés sur les faux fonds des filtres.

Grace a une expansion contrdlée de la couche de filtration, un contact parfait entre les
grains de sables lors du nettoyage, permettant une bonne séparation des impuretés adhérées
aux grains. Par cette expansion on empéche une partie de la couche filtrante de couler pendant

les opérations de nettoyage ou de drain.

I1.3.2- Filtration de deuxieme étape (16 filtres)
Chaque filtre a une surface filtrante moyenne de 90,04 m?. Leurs dimensions et

caractéristiques sont les mémes que celles des filtres a sable de la premicre étape.
La couche de filtration a les caractéristiques ci-apres détaillées:

Tableau II.2 : caractéristique de la couche de filtration de filtre a sable de deuxi¢me

étape

Monocouche

Nature Sable siliceux
granulométrie 0,4 - 0,8 mm
Hauteur de couche 1.00 m
Pourcentage en SiO, 96 %

I11.3.3- Systéme de microfiltration
La fonction du systéme de microfiltration est de protéger le systéme d’osmose inverse
empéchant le passage des particules suspendues dans 1’eau filtrée non-retenues par les filtres.
La microfiltration ne permet pas le passage que des particules de taille inférieure a 0,5

microns.

La microfiltration se fait a I’aide de filtre a cartouche (figure I1.1). Les caractéristiques

des filtres de microfiltration sont résumées dans le (tableau I11.3)
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Figure I1.1 : filtre a cartouche

Tableau I1.3 : caractéristique de filtre a cartouche

Type de membrane Membrane de microfiltration

Composition de la membrane En Polypropyléne

Seuils de coupure 0,5 pm

Module Tubulaire

Type de procédé Membrane sous pression a filtration frontal

Extérieur —> Intérieur

Longueur 1250 mm
Diamétre extérieur 63 mm
Diamétre intérieur 27 mm
La surface de filtration 0,25 m’

I1.4- systéme d’osmose inverse :

Le systeme d’osmose inverse est le cceur de 1’usine, sa fonction est 1’¢limination des

sels dissous, non retenues par microfiltration.

58
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11.4.1- Chassis d’osmose inverse

Les membranes proposées ont des surfaces ¢élevées (marque FILMTEC). Elles sont
spiralées en polyamide aromatique. Les principales caractéristiques de ces membranes sont

données par le tableau (I11.4) :

Tableau I1.4 : Les caractéristiques de la membrane d’osmose inverse

Type de membrane Membrane d’osmose inverse

Composition de la membrane En polyamide

Module Spirale

Type de procédé Membrane sous pression a filtration tangentiel
Rejet des sels (%) 99,6

pH 2-11

Pression maximale 83 bars

Température 45 °C

Diametre 201 mm

Longueur 1,016 m

Les membranes sont rangées selon un ensemble de sept unités placées en série, ayant
la méme pression d’entrée. De cette fagon, I'eau brute pénétre axialement par un des extrémes
de la carcasse traversant la membrane située en premier lieu. L'eau passe au collecteur central

) . e . s . .
qui occupe l'axe géométrique de la carcasse ou elle est recueillie. L'eau de rejet arrive a la
membrane suivante ou le méme phénomene a lieu et ainsi de maniére continue jusqu'au
septieme ¢lément. L'eau de rejet de ce septieme €lément est envoyée a ’autre extrémité pour

étre recueillie a l'extérieur [1].
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[1]Alberto Justel, MTM-MOM-1000-UTE-0003, Manuel d’exploitation et d’entretien

usine de dessalement de Mostaganem, 2010
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I11. Etude du prétraitement par I’Ultrafiltration

L’objectif de notre étude est de trouver une solution de remplacement de 1’étape de
microfiltration par 'ultrafiltration. La microfiltration utilise des filtres a cartouches qui
s’encrassement rapidement ne supporte pas la pression ou de 1a de 2 bars dont la durée de vie
ne dépasse pas les 6 moins. Procédés frontal, les filtre a cartouches sont jetables (pas de

lavage).

Le procédé préconisé est dans le schéma suivant :

K Filtre & sable )

= Prélévement un

‘ "“Q échantillon de

filtre a sable

Ultrafiltration Microfiltration
Filtration de 1’échantillon de filtre a sable / f \ \
par 2 membranes d’ultrafiltration / 1 \
il
| | =l — \/
Prélévement un
¢chantillon apres
e e de microfiltration

0,2 pm

Figure IIL.1 : Schéma de méthode de travail

Membrane
de 50 kD
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I1I.1. Le prélévement

2 eme

L’échantillon d’eau de mer est prélevé a la sortie de filtre a sable de étape. Il est

filtré sur une membrane de seuil de coupure de 50 kD et une membrane de 0,2 pm.

II1.2. La filtration de I’échantillon

Tableau IIl.1: variation du débit et du flux a différentes pression transmembranaire a

différent membrane 50 kD et 0,2 um pour I’eau de mer (Voir Annexe 3,4).

AP (bar) | Q (L.n") J (L.h".m->) L, (L.h".m-.bar™)
1,5 0,759 106,901 71,26
50 kD 2,5 0,959 135,169 54,06
3,5 1,235 174,083 49,73
1,15 4,992 242,396 210,779
0.2 um 1,65 6,898 259,342 157,176
2,65 7,756 291,578 110,029

Le tableau présent les résultats des débits et le flux en fonction de la pression

transmembranaire pour les deux membranes sur 1’eau de mer.
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II1.2.1.Le Flux
La comparaison entre le flux de la membrane avec ’eau distillé et I’eau de mer.

Tableau II1.2: variation de flux en fonction de pression transmembranaire avec différent

solution.
Flux de la membrane avec ’eau Flux de la membrane avec ’eau de mer
AP (bar) distillé (L.h"'.m™) (Lh'.m?)
1,5 192,535 106,901
2,5 260,704 135,169
3,5 335,070 174,083
400 .
flux en fonction de AP
350
=@==F|ux de la
300 / membrane
& / avec I'eau
g 250 distillé (L.h-
= 200 v
= 150 /. ~@—Flux de la
=
membrane
100 ./ avec I'eau de
mer (L.h-
50 1.m-2)
0 T T T 1
0 1 2 3 4
AP (bar)

Figure I1L.2 : Le flux en fonction de pression transmembranaire avec différent solution

On observe que le flux de la membrane avec 1’eau distillé est supérieur a le flux de la
membrane avec I’eau de mer donc on conclure que 1’eau de mer est chargé avec des particules

qui diminuer le passage a travers la membrane.
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I11.2.2.La perméabilité :

Tableau II1.3 : La perméabilité¢ de 1’eau distillé et ’eau de mer en fonction de la pression

transmembranaire pour les deux membranes a 50 kD et 0,2 pm.

AP (bar) Lp EM 50 kD Lp ED 50 kD
15 71.26 128,35
2.5 54,06 104,28
35 49,73 95,73

AP (bar) Lp EM (0,2pum) Lp ED(0,2um)
1,15 210,779 219,187
1,65 157,176 166,917
2,65 110,029 122,706

Lp ED : perméabilité de I’eau distillé

Lp EM : perméabilité de I’eau de mer

la perméabilité en fonction de
la pression transmembranaire
par rapport l'eau distillé et
I'eau de mer

240

220 A

200 _EQB\
180 \Qt\

NG
120 \\"

100 T .
1 2 3

AP(bar)
=9=—Lp EM (0,2um) =fli=Lp ED(0,2um)

perméabilité (1.h-1.m-2.bar-1)

permeéabilité de la membrane de
50 kD par rapport l'eau distillé
140 - et I'eau de mer

[y
N
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o
o

(0]
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o
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Permeabilité (1Ih-1,m-2,bar-1)
[e2]
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o
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~4—LpEM50kD ~==Lp ED 50 kD

Figure II1.3 : la perméabilité de la membrane par rapport de 1’eau distillée et ’eau de mer en

fonction de la pression transmembranaire.
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On remarque que la perméabilité de la membrane avec I’eau distillée est supérieure a
la perméabilité de 1’eau de mer due aux différent particules et solutés contenus dans 1’eau de

mer.

II1.2.3. La conductivité

Lors de la filtration, chaque 5 minute on préléve un échantillon de perméat et on

procede a la mesure de la conductivité.
La conductivité de solution recueillie apres filtre a sable est de 56,6 ms/cm.
Les valeurs trouvées par les deux membranes sont donné dans le (tableau II1.4).

Tableau II1.4 : la conductivité de perméat en fonction du temps.

. La conductivité (ms/cm)
temps (min)
Membrane de 50 kD Membrane de 0,2 pm
0 56,6 56,6
5 50,1 54,2
10 51,3 54,4
15 51,8 54,5
20 51,8 54,6
25 51,8 54,6
30 51,8 54,6

La figure suivante donne les valeurs de la conductivit¢ pour chaque membrane :

membrane céramique de 50 kD et membrane organique de 0,2 pm.
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la conductivité en fonction du temps pour différent membrane
57

\\ ==@==Nembrane de 50
55 \ \ kD

54

53
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\ / & & &
51

V == Membrane de 0,2
50 Hm

49 T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35

la conductivité (ms/cm)

temps(min)

Figure II1.4 : l1a conductivité en fonction du temps entre deux membranes

D’apres la figure (II1.4), on observe une diminution de la conductivité pour les deux
membranes. Elle passe de 56 ,6 ms/cm a 50 ms/cm pour la membrane de 50 kD et 54 ms/cm
pour la membrane de 0,2 um apres 5 min, puis augmente pour se stabilité a 51,8 ms/cm pour

la membrane de 50 kD et a 54,6 ms/cm pour la membrane de 0,2 pm apres 10 min.
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II1.2.4.Taux de passage

TP : Taux de passage :

Cp : conductivité de perméat.

C,: conductivité d’alimentation.

Tableau IILS : résultat de taux de passage en fonction du temps

Temps TP (membrane TP(%) TP (membrane TP(%)
(min) de 50 KD) Membrane de 50 de 0,2 KD) Membrane de
KD 0,2 pm
5 0,885 88,5 0,957 95,7
10 0,906 90,6 0,961 96,1
15 0,915 91,5 0,962 96,2
20 0,915 91,5 0,964 96,4
25 0,915 91,5 0,964 96,4
30 0,915 91,5 0,964 96,4
taux de passage en fonction du temps
97
96 _7—'._:.— & _ |
95
X 9
a
= 93
%2 4 $ ®
o —
90 /
89
g
88 T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35
temps (min)
==—TP(%) Membrane de 50 KD == TP(%) Membrane de 0,2 um

Figure I1IL5 : taux de passage en fonction du temps pour deux membranes différentes

D’aprés la figure comparative du taux de passage on remarque que le taux de passage

de la membrane de 0,2 um est supérieur a celle de 50 kD. L’¢limination du sel par la

membrane de 50 kD est meilleure par rapport a la membrane de 0,2 um.
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II1.2.5.Taux de rétention

Taux de rétention : Tr=1-TP
G
T =1- -p
R Ca

Tableau II1.6 : résultat de taux de rétention en fonction du temps

Temps Tr (membrane Tr (%) Tr (membrane Tr (%)
(min) de 50 KD) (membrane de de 0,2 pm) (membrane de
50 KD) 0,2 pm)
5 0,115 11,5 0,043 43
10 0,094 9,4 0,039 3,9
15 0,085 8,5 0,038 3,8
20 0,085 8,5 0,036 3,6
25 0,085 8,5 0,036 3,6
30 0,085 8,5 0,036 3,6
14
taux de rétention en fonction du temps
12
\ ——TR (%)
10 (membrane de
< \.\‘ 50 KD)
'g g ¢ ¢ o
w
g6
5
©
4 _4.;. =-
== TR (%)
2 (membrane de
0,2 um)
O T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35
temps (min)

Figure I1I1.6 : le taux de rétention en fonction du temps

D’apres la figure (I11.6), on remarque que le taux de rétention de la membrane a 50 kD est

supérieur a celui de la membrane a 0,2 um dont le seuil de coupure est plus grand.
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I11.3.Résultat du traitement
Les résultats de I’analyse (Annexe 5) apres 1’ultrafiltration sur les membranes : 0,2 um et
50 kD sont résumés dans le tableau suivant :

Tableau II1.7 : les résultats d’analyse de chaque échantillon

Echantillon1 Echantillon 2 Echantillon 3 Echantillon 4
apres le aprés la Membrane de | Membrane de
filtre a sable Microfiltration 0,2 pm 50 kD
La 56,6 56,5 54,2 50, 5
conductivité
(ms/cm)
Le pH 8,04 8,02 8,03 8,01
La turbidité 0,58 0,42 0,26 0,16
(NTU)
MES (mg/L) 2.9 1,4 0,7 <0,1
MTD ( g/L) 39,917 39,070 38,550 37,687
TH 6900 6900 6900 6900
Calcium 440 440 440 440
TA 6 6 6 6
TAC 135 135 135 135
Température 19.9 17,7 21,9 22,3
C)

TH : La Dureté Totale

TA : Le Titre Alcalimétrique

TAC : Titre Alcalimétrique Complet
Calcium : Dureté Calcique

Echantillon 1 : échantillon aprés le filtre a sable
Echantillon 2 : échantillon apres la microfiltration
Echantillon 3 : perméat apres 1’ultrafiltration (membrane de 0,2 um)

Echantillon 4 : perméat apres 1’ultrafiltration (membrane de 50 kD)
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111.3.1.Etude de la turbidité :

Tableau II1.8 : résultat de la turbidité de différent échantillon avant et apres 1’ultrafiltration :

Echantillon 1 Echantillon 2 Echantillon 3 Echantillon 4

La turbidité (NTU) 0,58 0,42 0,26 0,16

La turbidité des différents échantillons

0,7

0,6
=
Z 0,5 -
N’
\Q VR
= 0,4
=
e 0,3
: ?
~—
= o2

0’1 I

O T T T 1
Echantillon 1 Echantillon 2 Echantillon 3 Echantillon 4
Les échantillons

Figure I1I1.7 : la turbidité des différents échantillons

On observe que la solution la moins turbide est donnée par la membrane a 50 kD. Car

elle permet I’¢limination des macromolécules et les colloides.
I11.3.2.Etude de la matiére en suspension :

Tableau IIL9 : résultat de la matiére en suspension de différent échantillon avant et apres

[’ultrafiltration :

Echantillon 1 Echantillon 2 | Echantillon 3 | Echantillon 4

La matiére en suspension

MES (mg/L) 2,9 1,4 0,7 <0,1
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La matiére en suspension des différents
3,5 échantillons
3
325
)
g 2
-
W
£ 15
= 1
0,5 i
O T T T =—\
Echantillon 1 Echantillon 2 Echantillon 3 Echantillon 4
les échantillons

Figure I11.8 : la maticre en suspension avant et apres 1’ultrafiltration a différent membrane

On remarque que la membrane le plus éliminé la mati¢re en suspension est donnée par

la membrane de 50 kD. Les particules en suspension et les colloides sont ¢liminés
I11.3.3Etude de matiere totale dissous

Tableau II1.10 : résultat de la maticre totale dissous de différent échantillon avant et apres

[’ultrafiltration :

Echantillon 1 Echantillon 2 Echantillon 3 | Echantillon 4

la matiere totale
dissous MTD (g/L) 39,917 39,070 38,550 37,687
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40,5

40

La matiére totale dissous des différents

39,5 I

échantillons

39

38,5

38

MTD (g/l)

37,5

37

36,5

Echantillon 1

Echantillon 2

Echantillon 3

les échantillons

Echantillon 4

Figure I11.9 : la maticre totale dissous avant et aprés 1’ultrafiltration a différent membrane

On observe que la membrane de 50 kD est la plus élimine la matiére totale dissous par

rapport a la membrane de 0,2 pm.

111.3.4.Etude de la conductivité

Tableau IIL.11 : résultat de la maticre totale dissous de différent échantillon avant et apres

[’ultrafiltration :

Echantillon 1 Echantillon 2 Echantillon 3 Echantillon 4
la conductivité 56,6 56,5 54,2 50,5
(ms/cm)
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La conductivité des différents échantillons
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les échantillons

Figure III.10: la conductivité avant et apres 1’ultrafiltration a différent membrane

D’apres la figure on observe que la conductivité diminue juste apres 1’ultrafiltration donc
I’élimination des sels se fait au niveau d’ultrafiltration et selon le seuil de coupure de la

membrane
I11.3.5.Etude des éliminations des ions
D’apres (Annexe 5) en obtient ces résultats qui ont dans le tableau ci-dessus

Tableau III.12: Le pourcentage de quelques ions dans l’eau de mer avant et apres

[’ultrafiltration

Echantillons 1 Echantillons 2 Echantillons 3 Echantillon 4
TH (ppm) 6900 6900 6900 6900
Calcium 440 440 440 440
(ppm)
TA (ppm) 6 6 6 6
TAC (ppm) 135 135 135 135
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Le pourcentage de quelque ions dans I'eau de mer
avant et aprés l'ultrafiltration

100% A
9096..
80% -
70% A
60% -
50% -
40% -
30% -
20%
10% A
0% - T T T

TH Calcium TA
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

B Echantillon 4

M Echantillons 3

B Echantillons 2

H Echantillons 1
TAC

le pourcentage (%)

1

les ions

Figure III.11: Le pourcentage de quelques ions dans 1’eau de mer avant et apres

[’ultrafiltration.

On remarque que les valeurs de TH, Calcium, TA et TAC reste constant dans toute les

¢tapes donc on conclure que I’ultrafiltration n’élimine pas les ions.

II1.4. Rétrolavage

Rincer le circuit de filtration en alimentant le réservoir avec le perméat de la

membrane et on rince la membrane pendant 15 min sous pression de 4 bars.
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Conclusion

D’apres les résultats obtenus pour les différents essais effectués sur 1’eau de mer par
ultrafiltration, ou peut étre que l’ultrafiltration est mieux adapté que la microfiltration. Ou
préconisé dans les étapes de traitement, 1’ultrafiltration avec une membrane a 50 kD a la place

de la microfiltration selon le diagramme suivant :

[ Prise de pompage d’eau de mer ]

!

Filtre a sable 1 " étape

!

Filtre a sablc 2 ™ étape

|

Prétraitement membranaire

v v

L ultrafiltration La microfiltration

. L’osmose Inverse :
— | o

Figure I11.12 : le schéma proposé de prétraitement avec 1’ultrafiltration avant I’osmose

inverse.
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IV.1. Introduction

L'intérét pour la qualité des aliments fait que les industries recherchent les meilleurs
moyens de les conserver. Il y a déja eu des avancées significatives sur les méthodes de

conservation post-récolte ainsi qu'au niveau des aliments technologiquement modifiés.

La conservation et la concentration des jus de fruits sont traditionnellement réalisées
en utilisant la chaleur qui peut modifier 1'ardme, la saveur et le profil nutritionnel des produits
car ces caractéristiques dépendent de substances thermosensibles. Le progrés de la
connaissance scientifique des méthodes qui impliquent le traitement thermique a abouti au
développement des technologies réduisant au minimum 1'effet nuisible de la chaleur ainsi qu'a
l'intensification des recherches sur les technologies alternatives. Parmi ces méthodes, on peut
citer les traitements a haute pression hydrostatique, les technologies membranaires ; plus
particulierement, la microfiltration, ['ultrafiltration, 1'osmose inverse sont des procédés de
séparation avec des membranes qui peuvent étre utilisés comme alternatives a la

pasteurisation et a la concentration thermique.

Dans 'ultrafiltration tangentielle. Avec les membranes on peut enlever de 1’eau a froid
sans changer 1’état physique des liquides a concentrer et 1’énergie demandée est jusqu’a 100
fois inférieure vers 1’évaporation. Cette derniére en tout cas continuera a €tre partiellement
employée en combine son ave les membranes comme on explique ici de suite. Quand on doit
concentrer par exemple du jus de tomate, de fruits ou de motts on peut arriver par les

membranes a enlever le 30% - 60%.
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IV.2. Apergus d’usine : LA TELOISE

IV.2.1 Historique : la société été nommée

La société algérienne des

SO.AL.CO —_

conserves
o La société des gestions et de
SO.GE.DIA —3 développement des industries
alimentaires
i [}
La société La societé
nationale La societé nationale des jus
d nationale des et des conserves
CS corps sucreries
gras ENAJUC (1982)
. . SARL
L’usine de transformation et de
conservation des fruits et légumes € LA TELLOISE
(2007)

Figure IV.1 : schéma de développement de I'usine de la télloise
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IV.2.2. Localisation :

Sarl la Telloise est située au bord de la route nationale N=° 04 Alger-Oran a environ 4
km de la ville de Chlef.

Elle occupe un terrain de 05 Ha et 50Are.
L’entreprise est déterminée :

e Aunord par R.N 04 Alger-Oran a 10 m et par Oued Chlef a 400m.
e Ausud par la voie ferrée.
e A I’ouest par I’unité de protection civile.

IV.2.3.L’organigramme de I’unité

[ Direction ]

Service
laboratoire
Service Service Service Service
financier administratif maintenance commercial

Service Production

Figure IV.2 : I’organigramme de 1’usine de la télloise
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IV.2.4. processus de production :

FABRICATION

BUT [ ETAPES DE ] EQUIPEMENT

| |

Tapis roulant

Eliminer les
[ LAVAGE + TRIAGE ] (laveuse-tapis de

impuretés et les

551 imi triage) + élévateur
résidus chimiques ge) + élévateu

Obtention
d’un produit BROYAGE Broyeur
homogéne
Passoire : éliminer les 02 Tamis:-Passoire:
grands déchets grand @ = 2,5 mm
Raffineuse : raffiner [ TAMISAGE ] -Raffineuse:
le produit Petit 8 = 0,8 mm

Prélévement

d’échantillon de jus
d’orange

Concentrer le produit 03 boules de cuisson
en préservant sa (sous vide)
qualité Nutritionnelle

Figure I'V.3 : Schéma de processus de production
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La concentration de jus se fait selon le procédé classique aprés tamisage, par une
cuisson. Notre étude a porte sur la concentration de jus en utilisant 1’ultrafiltration sans passer
par I’étape cuisson. L’échantillon prélevé pour subir la filtration est situé juste aprés 1’étape

tamisage.
IV.3 Prétraitement

Le jus d’orange brute (prélever) présente une forte turbidité. Les molécules
responsables de ce trouble sont les pulpes et les crotites d’orange, susceptibles d’encrasser les
membranes. C’est pourquoi un prétraitement est envisagé.

-Filtration du jus sur filtre de taille des pores équivalent & 0,01 mm, pour éliminer les
grosses particules (pulpe, croute ...etc.), afin d’éviter un colmatage lors de la filtration sur
membrane.

Les analyses physico-chimiques du jus d’orange avant et aprés filtration membranaire sont

données dans le paragraphe suivant.
IV.4. Les analyses physico-chimiques de jus
IV.4.1 pH

— Etalonner le pH a I'aide des deux solutions tampons.

— Plonger 1'¢lectrode dans l'eau a analyser et lire la valeur du pH.

— Introduire 1'électrode dans le bécher contenant le jus d’orange a analyser dont la
température doit étre 20°C.

— A chaque détermination du pH, retirer 1'¢lectrode, rincer avec l'eau distillée et
sécher.

I1V.4.2. Mesure de ’acidité :

L’acidité correspond a la somme des acides minéraux et organiques libres dans un produit

(ex : I’acide citrique, malique, tartrique).
Mode opératoire :

— Verser 10g de produit a analyser dans un erlenmeyer ;
— Ajouter 50ml d’eau distillée+10 gouttes de phénolphtaléine ;

— Titrer par NaOH 0.1N jusqu'a I’apparition de la couleur rose ;
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Expression des résultats de I’acidité (g/kg) = V(NaOH)x0,64

Photos IV.1 : mesure de ’acidité de jus d’orange.
IV.4.3. Analyse de la concentration en sucre (Brix)
C’est le taux de la matiere seche soluble dans le produit fini.
1° Brix =1% de la maticre seche dissoute.

La mesure est effectuée par réfractométrie (en %).

Photos IV.2: mesure le taux de sucre dans le jus d’orange

1V.4.4. La densité

- L’analyse s’effectue par un densimeétre :
Mode opératoire :
— Remplir une éprouvette de 1000 ml par le jus a analyser ;

— Plonger le densimétre dans le jus ; laisser le se stabilise ;
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— Lire la valeur limitée par le bord de jus.

Photos IV.3 : mesure la densité de jus d’orange

IV.4.5. La pulposité :

Pour détermine le taux de la pulpe qui existe dans le jus, on utilise la méthode de la
centrifugation.

Mode opératoire :
e Peser 04 tubes a centrifuger vides (T1, T2, T3, T4) ;
e Les Remplir par le jus, les peser une 2eme fois (P1, P2, P3, P4) ;

e Puis centrifuger pendant 03 min a 6000t/min ;

e Procédé a la peser aprés centrifugation (R1, R2, R3, R4).
Expression des résultats :
Poids de jus : P= (P1+P2+P3+P4) - (T1+T2+T3+T4)

Poids de pulpe : R = (R1+R2+R3+R4) - (T1+T2+T3+T4)

Le taux de pulpe (%) =R/P * 100
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IV.5.Analyse du jus avant ultrafiltration :

Les caractéristiques physicochimiques du jus avant la filtration sont données dans le
tableau IV.1 suivant.

Tableau IV.1 : résultats des analyses physico-chimiques de jus avant la filtration.

Les paramétres Les résultats
Concentration de sucre (brix) 10

L’acidité (g/kg) 8,96

pH 33

Densité 0,38
Pulposité (%) 2,953

IV-6. La concentration de jus sur membrane PVDF a 0,2 pm en fonction du temps
Les conditions opératoires :

Pression d’entrée 4 bars Pression de sortie 2,5 bars

AP: 2,25 bars Température 17,9 °C

Lors de la filtration, des échantillons sont prélevés tous les 10 min puis analysés selon le
tableau V.2

Tableau IV.2 : la concentration de sucre dans le jus au cours du temps.

Le temps (min) La concentration de sucre (brix)
10 10
20 10
30 10,1
40 10,3
50 10,5
60 10,7
70 10,9
80 11,2
90 11,5
100 11,8
110 12,1
120 12,4
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-Courbe de concentration de sucre en fonction du temps

14

Concentration de sucre en fonction du temps

12

10

concentration de sucre (brix)

60 80 100 120 140

Temps (min)

Figure I'V.4 : concentration de jus en fonction du temps

Cette figure montre que la concentration en sucre de jus d’orange augmente au cours
du temps. Elle passe de 10 a 12,4 % brix apres deux heures. La valeur de 12,4% brix obtenue
par ultrafiltration correspond a la valeur de concentration en brix au niveau de 1’industrie

apres traitement par cuisson.

La concentration par membrane s'effectue généralement sans changement de phase,
compte-tenu du caractére semi-perméable des membranes; la séparation solvant-soluté n'est
pas totale, le solvant passant au travers de la membrane étant accompagné des composés
solubles de bas poids moléculaire. L ultrafiltration utilise des membranes assez poreuses a des

pressions de quelques bars pour concentrer les colloides (les pulpes) et solutés de bas poids

moléculaire.
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-La variation de flux de perméat et de AP en fonction du temps

Variation de flux de perméat et AP en fonction du temps

80

70
a, 60
<
~—
v 50
e
=
&= 40 \

30

-

20

10

0 ‘ T ‘ T ’ ‘ T ? ‘ I‘ 1

0 20 40 60 80 100 120 140
temps(min)
=== AP == Flux (l.h-1.m-2)

Figure IV.5 : Variation du flux de perméat et de la AP en fonction du temps

D’apres la figure IV.5, on observe que I’augmentation de la AP est accompagnée par

une diminution du flux de perméat.

Le flux de perméat décroit de 67,955 a 27,182 L.h.m? en raison de I’accumulation
des molécules (pulpe) sur la paroi de la membrane, provoqué par [’augmentation de la

pression transmembranaire (perte de charge).

Pour comprendre I’influence de la filtration sur la concentration, une étude sur le

rapport volume de perméat-volume de solution en fonction du temps paraisse nécessaire.
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IV-7. Le rapport volume de perméat / temps

Le tableau suivant résume le volume de perméat au cours du temps pour déterminer

la quantité globale d’eau filtré durant la filtration pour un volume prélevé de 4 litres.

Tableau IV.3: parametres de filtration de la membrane a 0,2 um

Temps Volume de Débit PE (bar) Ps (bar) AP (bar) | Flux (L.h'1

(min) perméat (mL) (L.h) .m'z)
10 300 1,800 4 2,5 2,25 67,955
20 297 1,782 4 2,6 2,3 67,275
30 285 1,710 4 2,7 2,35 64,557
40 275 1,632 4 2,8 2,4 61,612
50 262 1,572 4 2,8 2,4 59,347
60 247 1,482 4 2,9 2,45 55,949
70 230 1,380 4 2,9 2,45 52,099
80 212 1,272 4 3 2,5 48,021
90 192 1,152 4 3,7 2,85 43,491
100 170 1,020 4 3.8 2,9 38,508
110 146 0,876 4 3.8 2,9 33,071
120 120 0,720 4 3.8 2,9 27,182
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-Le volume de perméat en fonction du temps

Volume de perméat en fonction du temps
350

300 —©=300:297

250 262 247

200 212 o7

150 146

100
50

0 T T 1
0 50 100 150
temps(min)

volume de perméat

Figure I'V.6 : Le volume de perméat en fonction du temps
La figure ci-dessus représente le volume de perméat en fonction de temps de

filtration.

L’importance de cette courbe est de déterminé le volume total de perméat retiré

pendant la filtration pour obtenir un jus finale a concentration en sucre de 12,4% Brix.

D’ou le volume totale de perméat récupéré aprés deux heures de filtration :
Yvolumeperméat= - 300+297+285+275+262+247+230+212+192+170+146+120=2736
mL donc 2,736 L pendant 2 heures. Soit un taux : 2,736 / 4 = 0,684 soit 68,4%

-La variation du flux du perméat et concentration de rétentat en fonction du temps

L=concentratin
de rétentat

0 La variaton de flux du perméat et concentration de rétentat en fonction du temps

]

=

[ 70 +——

= . 67,9632

€ 60 — g.’i'SEZ 648

- SE39,381

= =l é? 099 e Flux de
g0 748,021 )
R 43,401 perméat
- s on

= 2 - A

: =% 27,182

£

=

3

=

S

Temps (min)

Figure IV.7 : Variation du flux de perméat et concentration de sucre en retentat en fonction

du temps.
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La figure IV.7 indique que le flux de perméation et la concentration de sucre de
retentat varient en sens inverse 1’une de ’autre. La diminution de flux de perméat conduit a
une augmentation de la concentration de sucre au niveau de retentat. Pour un flux de perméat
final (2,736 1), on obtient une concentration de sucre en retentat de 12,4%brix.

IV-8 Les analyses aprés I’UF de jus d’orange :

Les caractéristiques physicochimiques du jus final sont données dans le tableau IV.4.

Tableau IV .4: résultats des analyses physico-chimiques de jus apres la filtration.

Les analyses physico-chimiques
Les paramétres Avant filtration Apreés filtration
Concentration de sucre (brix) 10 12,4
L’acidité (g/kg) 8,96 9,6
pH 33 3,5
Densité 0,38 0,50
Pulposité (%) 2,953 6,996

L’ultrafiltration est réalisée avec une membrane d'ultrafiltration en PVDF de seuil de
coupure de l'ordre de 0,2um et en appliquant une pression transmembranaire de I'ordre de

2,25 bars.

Le procédé permet d'obtenir un jus d’orange a teneur élevée en sucre, si on compare le

produit initiale (10 Brix) par rapport au produit finale (12,4 Brix).

IV.9. Rétrolavage

Rincer le circuit de filtration en alimentant le réservoir avec le perméat de la

membrane et on rince la membrane pendant 30 min sous pression de 4 bars.
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Conclusion

Cette ¢tude a montré que :

- le prétraitement par un tamis de 0,01 um permet une clarification du jus d’orange et réduit la
charge des pulpes et des croutes.

- la concentration affecte donc peu la membrane d’ultrafiltration (0,2 um) au niveau des flux.
Cette membrane retient faiblement les molécules de bas poids moléculaire. Celles-ci se
retrouvent dans le perméat au bout de deux heures de filtration, le jus d’orange obtenu a une
concentration en sucre de 12,4 Brix.

Donc I'ultrafiltration permet une amélioration de la qualité de jus d’orange sans applications

des hautes températures qui influe sur la valeur nutritionnelle du jus.
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Conclusion générale

Lors de cette étude les performances du pilote d’ultrafiltration ont été étudiées sur des
solutions d’eau distillée afin de fixer les paramétres d’utilisation du pilote a savoir une

pression d’alimentation de 4 bars.

Par la suite, nous nous sommes intéressés a 1’exploitation de 1’ultrafiltration dans le
processus de dessalement d’eau de mer de Mostaganem par une étude de substitution de
I’étape de microfiltration par ’ultrafiltration en utilisant 2 types de membrane dont le seuil de

coupure est de 50 kD et 0,2 um.

Les résultats ont montré que La membrane de 50 kD présente de meilleurs résultats
puisqu’ elle donne une turbidité inférieure a 0,16 NTU (pour la microfiltration la turbidité est
de 0,42 NTU), les maticres en suspension inferieur a 0,1 mg/l (pour la microfiltration les

maticres en suspension sont de ’ordre de 1,4 mg/l).

D’autant plus que les cartouches de la microfiltration sont jetables apres une durée de
vie 6 mois par contre les modules d’ultrafiltration sont modulables et facilement nettoyés et

une durée de vie de plus de 3 ans.

On pense que la méthode la plus adaptée comme prétraitement avant 1’osmose

inverse est ’ultra filtration.

Parmi les avantages importants de pilote d’ultrafiltration tels que la
consommation de faible énergie, la souplesse de fonctionnement, la facilité¢ d'automatisation
et la température ambiante ou a proximité ambiante de fonctionnement. Nous ont orienté a
utiliser 1’ultrafiltration dans la concentration du jus. Le jus d’orange obtenu a une

concentration en sucre de 12,4 Brix.
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Annexe 1:

Les essais de filtration de I’eau pure pour les membranes a 50 KD et 0,2 pm pour différent
fréquence et pression ( Annexe A) d’entrée nous ont permis de comprendre les phénomenes

de filtration du pilote et ces performances

Tableau : Testes de filtration de I’eau distillée sur une membrane de 50 KDa a différent
pression transmembranaire

AP t(min) |V (ml) | Q(ml/min) | Q moy J(Lh'.m?) | Jmoy T(°C)
(bar) (L.h™) (L.h".m?)
5 66 13,200 111,549 19.9
10 130 13,000 109,859 202
0,5 15 193 12,866 108,726 22
20 255 12,750 | %771 107,746 108,591 37
25 318 12,720 107,492 24,0
30 379 12,633 106,757 248
5 115 | 23,000 194,366 238
10 229 | 22,900 194,366 244
1,5 15 342 | 22,800 194,366 251
20 455 22750 | 1367 194,366 192,535 1556
25 567 | 22,680 194,366 26,2
30 680 | 22,666 194,366 26,8
5 156 | 31,200 263,661 25,5
10 310 | 31,000 261,971 26,1
2,5 15 464 | 30,933 261,405 26,7
20 616 | 30,800 | 1831 260,281 260,704 573
25 767 | 30,680 259,267 28,0
30 916 | 30,533 258,025 285
5 200 | 40,000 338,028 24,5
10 398 | 39,800 336,338 251
3,5 15 596 | 39,733 335,771 25,71
20 792 39,600 | 2377 334,647 335,070 63
25 987 | 39,480 333,633 26,9
30 1180 | 39,333 332,391 27,5
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AP : pression transmembranaire
Q : débit de perméat

J : flux de perméat

T : température

Annexe 2 :

t : temps
Q moy: débit moyen de perméat
J moy : flux moyen de perméat

V : volume

Tableau : Testes de filtration de I’eau distillée sur une membrane de 0,2 um a différent

pression transmembranaire :

AP (bar) t (min) V (ml) | Q(ml/min) Q moy flux flux moy T(°C)
(Lh™ (Lh"'.m% (L.h'.m?)
5 610 122,000 275.187 24 5
10 1216 121,600 274,285 24 7
1,25 7,288 273,984
15 1820 121,333 273,683 24 9
20 2420 121,000 272,932 25,0
5 650 130,000 293,233 25,1
10 1295 129,500 292,105 253
1,75
15 1941 129,400 7,770 291,879 292,105 25,5
20 2582 129,100 291,203 25,7
5 750 150,000 338,345 25.9
2,75 10 1497 149,700 337,669 26,2
15 2242 149,460 8,976 337,127 337,443 26,4
20 2985 149,250 336,654 26,6
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Annexe 3 :

Tableau : Testes de filtration de 1’eau de mer sur une membrane de 50 KD

AP(bar) t(min) | V (ml) Q Qmoy |J(Lh'.m’ | Jmoy T(°C)
(ml/min) (L.h™") (Lh'.m?

5 65 13,000 109,859 23,5

10 129 12,900 109,014 24 1

15 190 12,666 107,036 24 .6

1,5 20 252 12,600 | 0,759 106,478 106,501 25,2
25 312 12,480 105,464 25,7

30 370 12,333 104,222 26,2

5 82 16,400 138,591 24 0

10 161 16,100 136,056 24 7

15 240 16,000 135,211 25,2

2,5 20 318 15,900 | 0,959 134,366 135,169 26,0
25 396 15,840 133,859 26,6

30 472 15,733 132,954 27,2

5 105 21,000 177,464 25,9

10 207 20,700 174,929 26,6

15 310 20,666 | 1,235 174,642 27,2

3,5 20 412 20,600 174,084 174,083 27,9
25 510 20,400 172,394 28,5

30 607 20,233 170,983 29,1
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Annexe 4

Tableau : Testes de filtration de I’eau de mer sur une membrane de 0,2 pm

AP (bar) | t(min) | V(ml) Q Q moy J J moy T(°C)
(ml/min) (Lh™" (Lh'.m?%) (Lh'.m?)
5 540 108,000 243,609 21,8
10 1076 107,600 242,706 22,1
1,15 4,992 242,396
15 1610 107,333 242,104 22.5
20 2138 106,900 241,167 22,9
5 578 115,600 260,751 22,0
10 1152 115,200 259,849 224
1,65
’ 15 1722 114,800 6,898 258,947 259,342 22,9
20 2286 114,300 257,819 23,5
5 650 130,000 293,233 23,4
2,65 10 1295 129,500 292,105 23,9
15 1936 129,066 | 7,756 291,126 291,578 243
20 2571 128,550 289,962 24.8
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Annexe 5
Les analyses physico-chimiques de I’eau de mer :

MTD (Matiére Total Dissoute) : Les maticres dissoutes totales (MDT) sont les sels

inorganiques et les petites quantités de matieres organiques qui sont dissous dans I'eau.

La salinit¢ s’exprime en mg/l de sels dissous ou en ppm de CaCOs;. Elle nous
renseigne sur la teneur totale en sels. Ces sels sont souvent des carbonates de sodium NaCOs,
des sulfates de sodium NaSO,4 ou des Chlorures de sodium NaCl. L’eau est considérée comme

douce a TH <1 mg/l.

Equipement :

- Bécher. -Balance analytique.

- Fiole de 100 ml -Etuve.

Mode opératoire :

-versé¢ 100 ml de I’échantillon

- pesé le bécher une fois qu’il est parfaitement sec P;.

- le métre dans I’étuve a 180°c pendant 4 heures.

- le sortie et le maitre refroidir dans le dessiccateur pendant 30 min.

- pesé le bécher immédiatement P».

Calcule: MTD = (P, — P;) *1000/100

MES (Matiére En Suspension) : Matic¢res en suspensions sont des particules solides tres
fines et généralement visibles a 1'eeil nu, théoriquement, elles ne sont ni solubilisées, ni a I'état

colloidale.

Equipement :

- Membrane de 0.45 um -Pince
- Bécher - Cuve a 105°C

- Vers de montre - Balance -Pompe a vide
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Mode opératoire :

- On met la membrane dans la cuve pendant 30 min

- Maitre la membrane dans le dessiccateur pendant 20 min

- Pesé la membrane sec m;

- On prendre 1 L de I’échantillon et & I’aide d’un pompe a vide on filtrant 1’échantillon
par la membrane

- On met la membrane dans la cuve pendant 1h

- Sortie et maitre la membrane dans le dessiccateur pendant 20 min

- Pesé la membrane m,

Calcule : MES = (m; — m;) *1000/1

La Dureté Totale (TH) :La dureté totale d'une eau, encore appelée TH (abréviation de titre
hydrotimétrique),exprime la teneur en sels de calcium et de magnésium dissous dans 1’eau,

c’est évalué en F°

Equipement :

- Burette 50ml -Eprouvette de 100ml

- Pipette -Erlenmeyer 250ml

- Solution tampon PH=10 -Baro magnétique

- Agitateur -indicateur noir d’ériochrome T (NET).

Mode opératoire :

Mesurer V1= 100 ml d’échantillon. Si la valeur de 1’alcalinité de I’échantillon est

supérieure a 300 mg/l, on prendra une dilution de 1’échantillon tel que I’alcalinité
de celle-ci se situera sur des valeurs inférieures a 300mg/1.
- On fait une dilution de 1 ml de I’échantillon et remplir la fiole jusqu’a 100 ml avec

I’eau distillé.

Ajouter 08 ml de solution tampon PH =10, ainsi que 1 a 2 ml d’indicateur NET.

Titrer avec EDTA 0.02N, jusqu'a que le virage de couleur apparait du mauve au bleu

et ceci a la derniére goutte V2.

Calcule :
Dureté total =N EDTA X V 2 X50.044 X 1000/ V 1
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r . 7 3 2\ . . +
Dureté Calcique : La dureté d'une eau est relative a sa concentration en cations Ca’ et en
2+ r r 3 r . ’
Mg~. La dureté totale d'une eau est égale a la somme de sa dureté calcique et de sa durée

;. , . . . +
magnésienne. La dureté Calcique se rapporte aux ions calcium Ca®".

Equipement :

- Eprouvette de 100 ml -Erlenmeyer 250 ml
- Burette de 10mL -Baro magnétique
- Hydroxyde de sodium NaOH (1 N). -Agitateur

- Indicateur coloré murexide (0.2 %) en NaCl.

Mode opératoire :

- Prendre V1 100 ml d’échantillon dans un Erlenmeyer de 250 ml si la valeur de
’alcalinité est supérieur a 300 mg/1 diluer jusqu’a a voir une alcalinité inférieur a 300 mg/1.
- On fait une dilution de 1 ml de I’échantillon et remplir la fiole jusqu’a 100 ml avec 1’eau
distillé.
- On ajoutera 04 ml de la solution de NaOH IN
- Ajouté quelque goutte de murexide 0.2 %.
- Titrer avec ’EDTA (0.02N) V2 a la derniére goutte au virage de couleur qui passe du

rose au violet.

Calcule Ca(mg/)= N EDTA(eq/) X V2 X 20.04 X 1000 /V1

Le Titre Alcalimétrique (TA)
Le titre alcalimétrique, mesure la totalité des ions OH et une valence de CO3.C’est

évalué en F°.

Equipement :
- Eprouvette de 50 ml - Burette de 10ml
- Baro magnétique - Erlenmeyer de 250 ml
- Agitateur -Pipette -Phénophtaléine

Mode opératoire :
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- On fait la dilution 10 ml d’échantillon et remplir la fiole jusqu’a 100 ml avec I’eau
distillé

- Introduire dans un erlenmeyer 50ml d’eau a analyser

- Ajouter 05 gouttes de phénolphtaléine a 0.1%

- Titrer par le H,SO4 a 0.01N jusqu’a le virage de la couleur rose vers 1’incolore

Calcule [ Le TA (F°) =V H,SO, versé *10 ]

Le TAC (F°)
C’est le titre alcalimétrique complet, mesure la totalité des ions OH et tous les carbonates

COs et les ions HCO;

Equipement :
- Eprouvette de 50 ml -Burette de 10ml
- Baro magnétique -Erlenmeyer de 250 ml
- Agitateur -Pipette

- Indicateur mix
Mode opératoire :

- On fait la dilution 10 ml d’échantillon et remplir la fiole jusqu’a 100 ml avec 1’eau
distillé, Introduire dans un erlenmeyer 50ml d’eau a analyser
- Ajouter quelque goutte d’indicateur mix

- Titrer par le H,SO4 a 0.01N jusqu’a le virage de la couleur bleu vers la couleur vert

Calcule [ Le TAC (F°) =V H,S0O, versé *10 ]

- Noter la valeur de la conductivité dans le format correspondant

- Sortir la cellule ou I’électrode de 1I’échantillon, laver avec de I’eau distillée et sécher
avec du papier, Laisser la cellule immergée dans de ’eau distillée si on va plus

mesurcr

ANGELES FERNANDEZ DE SEVILLA CAMPOS, RESPONSABLE LABORATORIO IDAM ALICANTE
I, PROCEDIMIENTOS NORMALIZADOS DE TRABAJO
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Annexe A

I - 1es essai sur module plan a 10 KD a circuit ferme a La fréquence 10 Hz (a
température ambiante 19 °C).

Pression d’entré 3 bars

pression de sortie 2.5 bar

Volume Temps Température | Débit Débit moyen | Flux

(ml) (sec) (°C) (ml/s) (I/h) (/h.m?)

100 100 s 19.1 1 1.01 | 3.636 | J=Qm/S

200 97s 19.3 1.030 ml/s 1/h

300 100 s 19.4 1 137.2691/h.m*
Pression d’entré 3.5 bar pression de sortie 3 bar

Volume Temps Température | Débit Débit moyen | Flux

(ml) (sec) (°C) (ml/s) (I/h) (Vh.m?)

100 89s 20.9 1.123 1.123 | 4.042 | J=Qm/S

200 90s 21.1 1.111 ml/s 1/h

300 88s 21.4 1.136 152.627V/h.m*
Pression d’entré 4 bars pression de sortie 3,5 bar

Volume Temps Température | Débit Débit moyen Flux

(ml) (sec) (°C) (ml/s) (I/h) (/h.m?)

100 84 s 23.8 1.190 J=Qm/S

200 83s 28.9 1.204 1.185ml/s | 4.266

300 86 s 29 1.162 I/h | 161.0541/h.m’

Les essais sur module plan a circuit fermer a La fréquence 30 Hz a température

ambiante

Pression d’entré 3 bars

pression de sortie 2.5 bar

Volume Temps Température | Débit Débit moyen | Flux

(ml) (sec) (°C) (ml/s) (I/h) (V/h.m?)

100 95s 24.6 1.052 1.034 | 3.722 | J=Qm/S

200 98s 24.8 1.020 ml/s 1/h

300 97s 24.9 1.030 140.5311/h.m*
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Pression d’entré 3.5 bar

pression de sortie 3bar

Volume Temps Température | Débit Débit moyen Flux
(ml) (sec) (°C) (ml/s) (I/h) (/h.m?)
100 85s 25.1 1.176 J=Qm/S
200 84s 25.2 1.190 1.176 | 4.2331/h

300 86 s 253 1.162 ml/s 159.8301/h.m’
Pression d’entrée 4 bars Pression de sortie 3.5 bars

Volume Temps Température | Débit Débit moyen | Flux
(ml) (sec) (°C) (ml/s) (I/h) (V/h.m?)
100 80s 25.5 1.250 J=Qm/S
200 79s 25.6 1.265 1.271 | 4.578

300 77 s 25.7 1.298 ml/s I/h | 172.742

1es essais module plan a circuit fermer a La fréquence 50 Hz a température ambiante

Pression d’entré 3 bars

pression de sortie 2.5 bar

Volume Temps Température | Débit Débit moyen | Flux
(ml) (sec) (°C) (ml/s) (/h) (/h.m?)
100 93s 26 1.075 J=Qm/S
200 96s 26.1 1.041 1.067 | 3.841

300 92s 26.2 1.086 ml/s I/h | 145.016
Pression d’entré 3.5 bar pression de sortie 3 bar
Volume Temps Température | Débit Débit moyen | Flux
(ml) (sec) (°C) (ml/s) (/h) (/h.m?)
100 82s 26.4 1.219 J=Qm/S
200 83s 26.5 1.204 1.219 | 4.388

300 81s 26.6 1.234 ml/s | Vh 165.675
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2 éme essais module tubulaire boucle fermé a fréquence 10 Hz a température
ambiante.

Pression d’entré 2bar pression de sortie 1bar
Volume (ml) | Temps Température | Débit moyen Flux
100 14min Ols 25.6 0,11 ml/s 15.49
200 28minl2 s 25.8
300 42min 10 s 25.9

Pression d’entré 3bar pression de sortie 2bar
Volume (ml) | Temps Température | Débit moyen Flux
100 8min 26s 26.1 0,19ml/s 26.76
200 16min 52s 26.2
300 25min 18 s 26.3

Pression d’entré 4bar pression de sortie 3bar
Volume (ml) | Temps Température | Débit moyen Flux
100 Smin 25s 26.4 0.30 ml/s 42,25
200 10min 50s 26.5
300 16min 15 s 26.5

2 éme essais module tubulaire boucle fermé a fréquence 30 Hz a température
ambiante.

Pression d’entré 2bar pression de sortie 1 bar
Volume (ml) | Temps Température | Débit moyen Flux
100 8min 45s 26.7 0,19ml/s 26.76
200 17min 30s 26.7
300 26min 15 s 26.8
Pression d’entré 3bar pression de sortie 2 bar
Volume (ml) | Temps Température | Débit moyen Flux
100 Smin 3s 28 0,33ml/s 46.47
200 10min 6s 28.2
300 15min 8 s 28.4
Pression d’entré 4bar pression de sortie 3 bar
Volume (ml) | Temps Température | Débit moyen Flux
100 3min 52s 28 0.43 ml/s 60,56
200 7min 45s 28.1
300 11min 37 s 28.2
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2 éme essais module tubulaire boucle fermé a fréquence 50 Hz a température
ambiante.

Pression d’entré 2bar pression de sortie 1 bar
Volume (ml) | Temps Température | Débit moyen Flux
100 7min 40s 28.3 0.21ml/s 29,57
200 15min 20s 28.4
300 23min 05 s 28.5

Pression d’entré¢ 3bar Pression de sortie 2 bar
Volume (ml) | Temps Température | Débit moyen Flux
100 4min 21s 28.7 0.38ml/s 53,52
200 8min 42s 28.8
300 13min 03 s 28.9

Pression d’entré 4bar pression de sortie 3 bar
Volume (ml) | Temps Température | Débit moyen Flux
100 3min 19s 29 0.50ml/s 70,42
200 6min 36s 29.1
300 9min 58 s 29.2

D’aprées les essais la meilleure fréquence est 50 Hz et pression de 4 bars.
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