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L'éetude porte sur la séparation des émulsions hydrocorbure-ean par e procéde de la
coalescence . '

Cette technigue consiste a assurer la coalescence des microgoutteleties de la phase
dispersée a travers un garnissage _présentant des aflinités préferenticlles vis a vis de la phase
- hydrocarbure en présence d'eau .
.
[} s'est avéré au cours de [' éude expérimentale que les phénomenes dlinterlaces el la
nature physico-chimique du matériau coalesceur jouent un role impaortant dans la séparation des
deux phases en présence .

L'observation et la visualisation de ces phénoménes, nous ont permis de mettre en
évidence les différentes witeractions entre les trois phases en présence ( phase continue - phase
dispersée- solide coalesceur ) et d'étudier le comporterent de la phase dispersée vis a vis du
solide coalesceur en présence des agents tensio-actifs.

Cette élude nous a permis de porter un choix sur un type de matériau coalesceur
permettant d'optimiser le processus de la séparation.

SUMMARY :
The study relates to the separation of the secondary type of bydrocarbon -water
emulsions by the process of coalescence.

L]
This technic consists in ensuring the coalescence ol the droplets of the dispersed phasc
through a packing presenting preferential affintty towards the hydrocarbon phase in the presence
of water,

The experimental sludy shows that the interface phenomena and the physical-chemical

aspecl of the coalescing material play a major role in the separation ol both phases.
L]

The observation and the visualization of this phenomena,enabled us to highlight the
various interactions between the three involved phases (cotinuous phase - dispersed phase -
coale%ng solid ),and to study the behavior of lhe dispersed phase in regards to the coalescing
solid in presence of surfactant.

+ This study enabled us to select the type of coalescing matcrial that best optimizes the
separaion process.
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N -
a rayon du drip-point I
Ao/w 7 aire interfaciale hydrocarbure-eau crée ' i2
Co concentration initiale de 'émulsion 1
Cs concentration résiduelle de l'é¢mulston : ' ML
Cx coefTicient de trainée
de diamétre de la goutte coalescée a la surlace de relargage L
de diamétre des microgouttes d'une émulsion L
dp granulométrie du matériau coalesceur L
Fadh *  force d’adhésion LMt
Fasc force ascensionnelle LMT?
Fhv  +  force hydrodynamigue visqueuse ! M2
) accélération de la pesanteur T2
G . enthalpie libre du systéme MT2 .2
H hauteur de la cellute de coalescence L
Isl] travail d'adhésion dii aux forces de types polaires entre une phase solide
et une phase liquide MT2
Is/w travail d'adhiésion di aux forces de types polaires entre une phase solide
et une phase aqueuse M2
K| constante de vitesse de rupture du film interfacial T
K constante de BOLTZMAN _
N nombre de gouttes n’ayant pas coalescées au temps
= P,. * plan correspondant & la zone de striction de la colonne
! rayon de courbure maximum de la colonne L
Pa pression d'adsorption L7 M7
Pe nombre de Peclet
Pc pression capillaire L' MT?
Ap « pression différenticlle de part et d'autre de la membrane LMt
AP pression différentielle de part et dautre de linterface L7 MT?
r diamétre des pores ‘ ' L
Ry’ rayon de cowrbure principal de l'interface au point considéré L
Rz rayon de courbure principal de Pinterface au point considére L
r facteur de rugosité
S . surface 1.2
lc temps de coalescence des gouttes de kéroséne a l'interface kérosene-eau T
) temips de drainage du {ilm de la phase continue T
ti2 temps de demi-vie de coalescence: temps pour e quel la moitic des gouttes
ont coalescé , .
tme °  temps moyen de coalescence d*une série de gouttes au niveau d’un fitm
. ou d’une nappe de kérosene T
T température. .
v volume de fa phase dispersée émulsionnee L
Vo  vitesse de I'écoulement de '"émulsion & travers [e garnissage coalesceur LT
Wa travail d'agitation utile Lim T
Wadli (1,2) travail d’adhésion entre deux liquide 1 ¢t 2 MT.

Wadhsl  travail d’adhésion entre un solide et un liquide MT?
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Wadh (so/w)  travail d adhésion entre [a phase dispersée huile (o) of fe solide (s)

: en préseuce de la phase continue eau {w) M
Wasc vitesse ascensionnelle d’une goutte de phase dispersée LT
Wel(l) travail de cohésion d'un hquide MT?
Wc(o/w) travail de cohésion entre la phase dispersée-phase continue MT?

LETTRES GRECQUES

facteur d'efficacité de collision

: coefficient du vide du lit coalesceur
& -coefticiet d'etalement M’i"z
y tension superficielle ' M'l"z
¥6 tension critique de mouillage MT
¥l tension superficielie du liquide : M'T‘_z
Y ' tension superficielle du liquide | RAA;E
v2 tension superficielle du liquide 2 .
Yi g2 " tension interfaciale entre deux qumderl et? MTj
ylv tension superficielle du liquide en presence de‘ la vapeur MT
vz tension interfaciale entre le liquide 1 et le liquide 2 MT?
Yo/w tension interfaciate entre la phase dispersée (huile} et la phase '
- continue (eau) MT?
YS : énergie superficielle solide -air MT2
yse énergie superficielle du solide ayant adsorbé la vapeur du hiquide
de mouillage | M]z
sl tension interfaciale entre le solide et le liquide L MT )
vsly tension interfaciale entre le solide et le fiquide | MT'2
sl tension interfaciale entre le solide et le liquide 2 MT:
ys/o tension interfaciale entre le solide coalesceur et la phase dispersée MT
ysv tension superficielle du solide ou interfaciale entre le solide et la phase
' vapeur M1
‘ysiw tenéion interfaciale entre le solide coalesceur et fa phase continue M
v ' " forces dispersives T2
Ye forces polaires MT?
nd. facteur d’eflicacité de contact par diffusion
n facteur d’efficacité de contact par interception directe
s facteur d’efficacite de contact par sédimentation
nt facteur d’efTicacité d'interception globale
0% fe rendement de séparation
0 angle de contact caractéristique de "équilibre correspondant & une

surface lisse

o' angle de contact caractéristique de | équilibre correspondant a une
surface rugueuse :

Bofw 7 angle de contact vis a vis d'une surface solide lisse de la phase dispersce
huile (0) en présence de la phase continue eau (w)

B'o/w angle de contact vis a vis d'une surface solide rugueuse de la phase dispersée
huite (0) en présence de la phase continue eau (w)

e viscosité dynamique de la phase continue LM

nc ) densité de la phase continue ' ML

Ap (ofw) ‘différence de densité entre les deux phases ML
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s Lla pollution des eaux par les hydrocarbures est un probléme d’actualité qui constitue
une préoccupation importante pour I’industrie pétroliére.

Actuellement , le seuil limite des rejets d’hydrocarbures dans les effluents aqueux est
fixé & environ 20 mg/! selon les normes de rejets algériennes [ 1] et a 5 mg/l selon les
normes de rejets AFNOR | 2,3,4 .

Cette valeur relativement basse montre ’importance de P'impact et du danger que
représentent les hydrocarbures rejetés dans le milieu naturel.

En effet, dans de nombreuses branches de I'industrie et particuliérement 1’industrie du
‘pétrole se pose le probléme de la pollution des eaux par les hydrocarbures . Ces hydrocarbures

peuvent .se présenter dans D'eau sous différentes formes, qui peuvent se rencontrer
indépendamment ou simultanément.

Nous distinguons | 5,0 | :

- Les hydrocarbures a 'état dissous.
- Les hydrocarbures & |’état émulsionné stabilisé ou non stabilisé. .

- Les hydrocarbures en surface sous forme de film.
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CHAPITRE 1:INTRODUCTION

W

1. POSITION DU PROBLEME DE LA FORMATION ET DE LA SEPARATION DES
DISPERSIONS HYDROCARBURE-EALL

L BUT ET OBJECTIF D= L'ETUDLE
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I. POSITION DU PROBRLEME DE LA FORMATIONET DE LA SEFARATION PES

:DISPERRION% HYDROCARBURES-FAUX

, Dane de nombreuzez unitéz de production indusirielles, zont génerées dez emmizions
hydrocatbures . particulidrement stables dont la eéparation pose dez problimes difficiles
rézoudre.

.

C'est fe caz dang de lmduatne du pétrole tant au niveau de la prodoction qu'an uivean deg
nnites de raftinage, on fréz souvent de P'eau mteragit avee une phaze hydrocarbure

Lots de l'extraction du pétrele | du fait de la mize zous recupération azzistee de certaing
champs de pétrole par de la vapeor d'equ havts preszion , on assizte en fonction du temps 2 une
augmentation de la quantitﬂ d'eau ¢ ’ECUPE‘N‘;‘E‘ lors de Vextraction . Ce cas de tigure est caracteriztique
des champs pétroliers vénézuélien [ 7], ol fa céparation hydrocarbure-eay eet un probleme
particuliérement délicat a rézoudre .

De mé#me . de nombrenx péfroles brutz contietment des quantités importantes de sels
minéravx { chlorure de sodium eszentiellement } awi necezsifent au prealable un traitement de
dezgalage afin de limiter lez problémes vlterteurs de cm:wmn ef d'encrassement des colonnes 4
distiller . Cette opération classique de deszalage est réalizés par lavaze a grand eau de ces pétreles
brut a hante temperature . Apres extraction ¢e poze le probléme de =éparation dez dizper ziong
hydrocarbure - eau .

Danz te domane du raffinage | danz toutez les unités de diztillation hétéroazéotro plines
niveau dezquelles ext injectée de la vapenr d'ean | e peze egalement le probléme de zeparafion
apréz condenzation en téte de colonnef 7.

]J

AU

De méme lors dez opérationz de diztillations gous prezsion redoite zor fezquelles zont
utilizeg dex ejectenrs a vapeur, seuvent des fiactions de tdtes legérez non condensées zont
enfrainées au niveau deg detecteurs of entrainent lors de la condensation de la v apenr d'ean | la
formation’ de disperzions hydrocarbure- eau [ 7].

La ﬁg_,ure L1 caractenize cez denx typee de formation de dizpersions hydrocarbore-eau a
partir d'un phénoméne de condensation diphazigue [ 7]
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figure .1 : Schéma d’une unité de distillation hétéroazéotropique sous pression réduite

Localisation des différentes sources de pollution d’eau par des hydrocarbures émulsionnés|7].
lvapeur d'ean ; 2- soutirages latéraux ; 3 - condenseur diphasique . 4- phase hvdrocarbure
5- phasé aqueuse polluée par les hydrocarbures ; 6- entrainement des hydrocarbures
7- vapeur d’eau . 8- éjectenr a vapeur ; 9- condenscur.

Ce probleme specifique de condensation diphazique se pose également dane dautres
industries comme l'industrie pharmaceuticue, les parfumeries, . lors de 'sxtraction des huiles
ezzentielles .

'

- 1 . - —~ .
De méme danz le secleur agro-alimentaire | durant le raffinage des huilez, chacune des
opérations de neutralizsation ,de deceloration ot de désodorization nécezzilent dez interactions entre
trés ztables |

rhase aquense et organique qui provequent 1a formation de dizper=ions huile-ean dans certains cas
| g

Dane le cas deg proces

) sus lextraction liguide-liquide | petamment dans le domaine de
Fhydremetallurgie tant du cuivre que de l'urantum | des digpersions hydrocarbure-eau se forment,
A ce niveau ge poze le probléme de zéparation des denx phazes émulzionnés [ 7]
hydrocarbores.

Dang lez industries sidérugiques et mécaniques les effluents zont zouvent poliués par te

o
]



Tt est impeortant de noter que dang toue les caz o’ 'eau contient une phaze non migeible
huile on hydrocarbure, le simple transfert de cette eav par Pintermédiaire d'une pompe centrifuge |
vannes , tuyauterie équipée de coudes zuffit a provaquer la digperzion de Phydrocarbure dans l'eau
“ce qui poge un probleme délicat de separation {3).

~ MNous relevons également .que pour diverses raisone éconcmigues on technrques. les
pétrolier ont zouvent recours 4 différents additify . tels que leg inhibiteurs de corrogion | leg
désemulsifiants, les dizperzanty . Ces produitz du fait de teurz des proprietes tensio-actives
conferent aux émulsions e grargle slabilité el geront ainzi difliciles 3 séparer par les procedes de
dézhuilage .

II. BUTET ORJECTIF DE L’'ETUDE

‘ Le traitement des effluents chargés en hydrocarbures est réalize en genéral par la mize en
ceuvte des procédés de déshuilage Ces procédes perineitent I"élimination d'une certaine fraction et
d’une certaine forme d hydrocarbures. Cependant 1a séparation des emulzions zecondaires stables |
pogent parfois dez problemes de zéparation.

Ces type et forme de pollution ne peuvent eire traités par un simple proceds de déstinlage .
D autres techniques plus performantes et plus économiques peuvent etre alors uttlizees.

Dans netre etude nous nows zommes mféressés aux techniques de la cealescence pour
yésoudre les problémes de séparation des émulzions recondaies stables mais ausst aux
phénoménes d'intetfaces régizsant ces precedes particulidrement lore de la séparation des
emulzions stabilizées par dez agents tenzio-achiz.

Ces procédés présentent un intérét particulier par leur efficacité et par la possibilite de
récupération de preduits recyclables ce qui permet la valorization dez produite noblez

Au cours de cette étude nous avons utilizé des matériaux coalescevrs preésentant des
propristés spécifiques pouvant faverizer la coalezcence de la phaze dispersée et analyse les
differentes etapes du procezzugs de séparation .

Afin de pouvoir développer cez techniques nous avons teste un type de matertan d’'une
part efficace et d’autre part réziztant aux effete chimiguez ot mécanigues.
L]

Dane le premier et le zecond chapitre nous prézentons une étude bibhiographigue et un
rappel des bazes thécriques sur lez émulsions et es techniques de séparation.

Le froiziéme et quatrime chapitre sont conzacres a un developpement theorique zur la
coalescence et leg difféerents phénomenes de surface appliqués au trattement dez eaux.

' - Le cinquieme ,zixiéme, zeptiéme et huitieme chapitre e rapportent a Vazpect
expérimental , ¢ est & dire les méthodes d7analyses. fex eazais et les rézuliate experimentany .

Le neuviéme chapitrs met en évidence lex differents types 4 interactions et lez differents
types d'inferfaces ¢ui régiszent la zeéparation par deg syetdmez de vizualizalton sléréoscopique
photographiques et par camera videe.
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l. LES EMULSIONS
.1 - Généralités

Les dispersions LiguideTLiguide sont fréquemment rencontrées autant dans la nature que
dans industrie. Elles font dénommées emulzions, du terme gree « EMULSIN » qui 2 trait av lait
En effet, on désigne sous le nom d’émulsion I'ensemble des systémes lquidesiiquiae aont 1€
?rotolypé le plus répandu est le lait [9,10,11 ].

1.2- Définition

Une émulsion est définie contme un systéme hétérogéne, constitué  par au moins  un
liquide non miscible (phase dispersée ou interne) dispersé sous forme de fines goutteleltes dans
un autre liquide (milieu dispersant ou phase continue ou phase externe). Les deux liquides étant
nécessairement insolubles ou trés peu solubles I'un dans I'autre [ 9,10,11,12].

1.3- Classification

Divers types d’émulsions peuvent &tre rencentrés Ces emulzions gont
généralement classées selon trois critéres : [5,13,14,15]
- la nature de la phase continue,
- le degré de dispersion de la phase hydrocarbure,
- 1a constitution de I’émulsion.

I.3.1-La nature de la phase continue

L

- Les émulsions directes :

.

Ce sont des émulsions huile dans 1’eau ou aqueuses appelées ausst émulsions directes, désignées
par O/W pour lesquelles le milieu dispersant est I'eau .

- Les emulsions inverses : .
]

Ce sont des émulsions eau dans Phuile ou huileuses appelées aussi émulsions inverscs,
désignées par W/O dans lesquelles 1’eau est dispersée sous forme de fines gouttelettcs dans la
phase huile . ' :
1.3.2- Le degré de dispersion

- Les émulsions primaires :

Ces émulsions sont constituées de gouttelettes de diamétres supérieurs a 100p. Elles sont

relativement instables , les gouttelettes ont tendance & coalescer entre-elles pour €tre zeparées par
simple décantation
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- Les émulsions secondeires :

Ce sont des émulsions stables constituées par des gouttelettes de diamétre compris entre | et 20
microns . Ces émulsions peuvent avoir des durées de vie de plusieurs semaines €l ont un azpect

laiteux.  [12,16,17] .

- Les micro émulsions :

Ces émulsions sont constituées de gouttelettes de diamcétre compris entre 100 et 600 A°,
Elles sont optiquement tranzparentez trés stables [11,12,16] ot trez difficile arezoudre.

Elles sont obtenues par ajout d’une combinaizon d agents tensie-actifs.
1.3.3- La constitution de I'émulsion

- Les émulsions non stabilisées :

Ces émulsions sont constituées de deux phasesune phase hydrocarbure et une phase aqueuse.La

stabilité de ces émulsions dépend - du degré de dispersion .

- Les émulsions stabilisées :

Ces éntulsions sont constituées de plusieurs phases - une phase hydrocarbure, une phase
aqueuse et unt ou plusieurs agents émulsifiants qui sont en général des agents tensio-actifs.
Clee derniers conférent aux eémulzions une grande stabilite en ze locahizant 4 'interface

huile-eau , constituant une barriére électrique a I’agglomération des gouttelettes .

Par ailleure. ces derniers en abaissant fortement la tension interfaciale huile -eau , ont tendance a
favoriser la dispersion de la phase huile dans Peau sous forme de fines gouttelettes de ordre de
quelques microns.

1.3.4 - Résumé

En conclusion,cette classification est résumée par le tableau II.], faisant ainsi apparaitre 5
types d*émulsions susceptibles de constituer une pollution specifique [13].

Degré de dispersion Emulsions primaires l:mulmqns Microémulsions
secondaires
Constitution
' de> 100 microns de< 20 microns 100A°<de<600A°
Emulsions non stabilisées ° ® o ®

. Hydrocarbure - eau

Emulsions_stabilisées

® ®

Hydrocarbure - eau,

Tensio-actifs , cotensio-actifs

Tablean II.1 : Classification des différents types d’émulsions [13].

wdey: diamétre des goutteleites de la phase dispersée.



. LES AGENTS EMULSIFIANTS
[1.1- Généralités

La facilité de formation des émulsions est d’autant plus importante que la tension
interfaciale et la différence de densité entre les deux phases  =ont faibles. 1l est admis que plus
la tension interfaciale est faible, plus I"énergie a développer sera faible et plus ’émulsion aura
des chances d’étre réalisable {11]. ainzi , deux liquides purs et non miscibles ne peuvent
spontariément former une émulsion. Pour cette raison la stabilité d’une émulsion exige trés
souvent la présence d’un troisiéme composé appelé agent tensio - actif ou agent
EMULSIFIANT, dont le réle est de diminuer la tension interfaciale entre les deux liquides a
émulsionner afin de permettre la dispersion

II.2- Structure des agents émulsifiants

Le caractére essentiel de la structure de ces agents cst la combinaison des radicaux
lipophiliques avec des groupements polaires dans une méme molécule. En eflet, un agent tensio -
actif est une molécule formée de deux parties de polaritéz dilférentes
- une pariie apolaire, hydrophobe, lipophile ( chaine aliphatique) présentant une affinité pour
les huiles |
- une partie polaire hydrophile présentant une certaine affinité pour I’eau (soluble dans I’eau).

' On utilise des symboles simples pour représenter schématiquement des substances a
activité interfaciale [18]. Comme le montre lafigure I1.11a chaine hydrocarbure du groupe
hydrophobe est représentée par un trait et I’emplacement du groupe hydrophile par un cercle.

O 4—— Partie hydrophile

Chaine hydrocarbure hydrophobe

Figure IL1 : Représentation schématique d’une molécule de tensio-actif

La partie lipophile est constituée par une ou plusicurs chaines hydrocarbonée (s), aliphatique (s),
linéaire (s) ramifiée (s) ou aromatique(s) ou encore alkylaromatique (s). En régle générale le
caractére hydrophobe augmente avec le nombre de carboneset diminue avec le nombre
de laizons inzaturées [ 19) -

La partie hydrophile, ou téte polaire est constituée par un ou plusieurs groupements polaire (s),
ionique (s) ou'non ionique (s). ' '

Les agents tensio- actifs sont classés en fonction de la nature de la partie hydrophile [19].
On distingue:



- Les tensio - actifs anionigues :

Iz comportent un groupement ionigue charge negativement en zolution |

aqueuse : carboxylate, sultate, sultfonate ou phosphate.
Ce sont les agents tensio-actifs les plus utilisés dans ’industrie.

- Les tensio-actifs cationiques .

iz compottent un proupement iontgque charge posttivement en colofion

aqueuse ; ce sont en général des sels d’ammonium quaternaire.

- Les tensio- actifs am])hotéres R

Ils comportent deux groupemenis ioniques, I'un cationique et P'autre anionique, qui se
neutralisent au pH isoélectrique, . De ce fait,  ils sont parfois classés comme non ioniques.

L3

- Les fensio-actifs non ioniques .

Pour ce type de tensio- actif', I'hydrophilie est apportée par des groupements fonctionnels non
chargés (alcool, éther, ester, amide) contenant des hétéroatomes.
En raison de la faible contribution hydrophile de ces fonctions, les composés tensio-actifs sont le
plus souvent polyfonctionnels ; polyether (tensio-actifs polyethoxylés).
¢

Le caractére « amphotére » hydrophile - hydrophobe de ces agents tensio-aclifs, leur
permet de se  |ocaliser aux interfaces entre la phase aqueuse et la phase organtque zelon les
afMinités de chaque partie de la molécule, comme le montre la figure 11.2 1201 .
La chaine aliphatique est du coté de la phase organique et la téte polaire du colé de 1"cau l.a
présence de molécules d’agents tensio-actifs a interface des deux phases est énergiquement tres
favorable . L'¢nergie de surface (la tension interfaciale) entre ces deux phases est alors
considérablement abaissée .

CH ,CH ,Ol

-

CH; —( CHyp)yg --COO N'_ CH ,CH ,0H
| “~CH ,CH ,OH

L AAANAN O

Partie hydrophobe Partie hydrophile

Figure I1.2 : Modéle du stéreate de triéatholamine
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1L.3- Résumé

En régle générale, le type d’émulsion formée dépendra essentiellement de la nature de
I’agent tensio-actif , mais également dans une moindre mesure,des proportions relatives entre les
deux phases en présence ( 1"huile et eau) .

Une émulsion de type huile dans I"'eau (O/W ) se forme en présence d’un agent tensio-
actif & caractére plutot hydrophile, plus soluble dans I’eau que dans I’huile. . Inverzement -, une
émulsion de type eau dans ['huile (W/O) se formera en présence d’un tensio-actif a caractére
lipophile, soluble plus dans I’huile que dans I’eau {9,21}].

Le paramétre H L B ( Balance - Hydrophile - Lipophile ) défim par GRIFFIN dés les
années 50 [19] caractérise le rapport entre les parties hydrophile et hydrophobe d’un agent
ténsio-actif. La valeur du H L B d’un agent tensio-actif ( tableau 11.2 ) permet de prévoir le type

~ d’émulsion susceptible de se former [21] .

HLB Dispersions dans ’ean Application
, 14 Rien -
3-6 Trés faible W/O tensio-actil
6-8 Dispersion laiteuse en agitant Agent. mouillant
8-10 Dispersion stable laiteuse O/W tensio-actif
10-13 : Dispersion claire O/W tensio-actif
13 ‘Solution claire Q/W tensio-actif

Tableau I1.2 § Influence fdu H L B d’un agent tensio-actif sur la formation des émulsions 211

lll. STABILITE DES EMULSIONS.

La stabilité d’'une émulsion est déterminée par le comportement de la phase dispersée au
sein de la phase continue qui dépend des facteurs qui conditionnent les interactions entre les
gouttelettes de la phase dispersée.

Les facteurs les plus importants qui conditionnent la stabilité des émulsions sont principalement
[9,22]: ‘
- la nature physique du film interfacial,

- Pexistence d’une barriére stérique ou électrique autour des gouttelettes constituant la phase
dispersée .

IIl.1- Nature physique du film interfacial.

Le film interfacial est le résultat de I'adsorption des molécules des agents tensio-actifs a
Iinterface liquide/liquide [11,12].
En effet, ces agents de surface de par leur structure moléculaire, et [eur orientation 4 IinterTace
O/W forment un film interfacial plus ou moins dense. Cette couche interfaciale compacte du
surfactant constitue une barriére a la coalescence des gouttelettes entre elles.
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En effet, les goutteleties de la phase dispersée sont en mouvement constant . Ces goulteleties se
heurtent fréquemment , mais ne fusionnent et ne coalescent entre elles que si le film interfacial
entourant les deux gouttelettes se rompt pour former une plus grosse goulte. La fusion permet
ainsi de diminuer I’énergie libre du systéme .

. La réststance meécanique du film interfacial est un facteur important conditionnant la
stabilité des émulsions. Une bonne stabilité mécanique est obtenue lorsque ke film interfacial lié
aux molécules d’agents tensio-actifs adsorbés est dense et présente des forces intermoléculaires
‘'d’attraction importantes vis a vis des deux phases mais aussi une « élasticité » élevée.

Il s’avére que les metllenrs émulsifiants sont en général des mélanges de deux ou
plusteurs agents tensio-actifs. Le plus souvent , le mélange est constitué d’un agent lensio-actif
soluble dans I’eau et d’un agent tensio-actif soluble dans I’hutle .

En effet, il a ét¢ démontré par Cokbain [23] que I’addition du dédocyl sulfate de sodium a une
emulsmn de sérum albumine augmente la stabilité par I"augmentation de 1’épaisseur du film
monomoléculaire de Palbumine de 13,5 A° 420 A° .

De meéme , Paddition d’un certaine quantité d’alcool laurique permet de former un film
monomoléculaire plus condensé et trés compact , ce qui augmenle considérablement la stabilité
des émulsions de lauryl sulfate de sodium [24,25] .

Hl.2- Existence d’'une barriére électrique autour des gouttelettes de la phase
dispersée.

Les effets stériques et les effets électriques ont également un réle important dans la
stabilité des émulsions.

Plusieurs auteurs dont Davies et Rideal [26] ont mis en évidence le lien entre la stabilité
des ¢mulsions et I’existence de barriéres électriques et stériques.

La barriére €lectrique est Ja force de répulsion due au potentiel de surface des goutielettes

de la phase dispersée. Par contre_la barriére de zolvatation est due a I"hydratation de la surface
des gouttelettes de la phase dispersée.

La barriére €électrique est un facteur significatif dans le cas des émulsions directes huile dans

I'eau. La source de charge sur les g g,outteleltes de la phase dispersée est la couche de tensjo-actif
adsorbé (voir figure 11.3) .



Figure IL3: Microgouttelette d'hydrocarbure émulsionné dans 'eau en présence d'agent tensio-actif
gur . g y p g

. L'intérieur de chaque gouttelette n'est composé que d'hydrocarbure, mais a I'interface eau-
hydrocarbure,on trouve les molécules d'agents tensio-actifs .Le groupe polaire de chacune d'elle
est dirigé vers l'eau tandis que le reste hydrophobe est fixé dans 'huile. La diminution de 1a
tension interfaciale qui en résulte et la formation de la double couche électrique empéchent
I'agglutination des goutielettes entre elles. '

Dans le cas des émulsions stabilisées par des agents tensio-actifs ioniques, le signe de
charge est celui de I'ion de L’agent émulgateur. Par contre, pour les émulsions stabilisées par
des tensio-actifs non ioniques , la source de charge électrique ne peut provenir que de
I"adsorption d’ions présents dans la phase ou aux frottements entre les gouttelettes et la phase
aqueuse [9].Ces agents tensio-actifs non ioniques fixent solidement ’eau par liaison d’hydrogéne
i la surface des gouttelettes d’huile dispersées dans la phase aqueuse [23] .

. 1l'a été démontré que la stabilité d’une émulsion est également liée & I’effet stérique du
film de tensio-actif adsorbé a I'interface . En effet la stabilité de ’émulsion augmente avec Ila
longueur de la chaine du groupe hydrophile ou hydrophobe de I’émulgateur , tandis que le
potentiel z&ta diminue {27].

Les groupes hydrophiles fortement hydratés des agents tensio-actifs et les longues chaines alkyls
solubilisées & Pinterface dans la phase huileuse forment un film interfacial et constituent une
barriére stérique .

'
i
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V. TECHNIQUES DE SEPARATION DES EMULSIONS

Selon Ta nature des émulsions, les moyens a mettre en ccuvre seront différents et des
techniques trés diverses seront ulilisées. La sélection de ces techniques de séparation dépend des
caractéristiques des émulsions 2 traiter [28] ,d savoir - '

- le diamétre des gouttelettes d’hydrocarbures a séparer de ;
- la différence de densité entre tes deux phases Ap (o/w) ;
- la tension interfaciale hydrocarbure /eau yo/w
- la viscosité de la phase continue jic;

- la présence des agents tensio-actifs.

H est important de noter,qu’il existe denx catégories de coparatewrs 17

les séparateurs dont le principe de fonctionnement est basé sur la décantation simple, ef ceux
dont le principe de fonctionnement ezt bazé 2ur la décantation acceleres.

Les premiers séparateurs sont congus a partir de la loi de STOCKES, permettant le calcul
de la vitesse ascensionnelle ( Waze ), d'une goutteleite sousz I'eflet de 1 pesantenr,
dans uri milieu aqueux, dans le cas général ou le nombre de Reynolds est inféricur 4 2

Wasc= Ap g de’ (1.1
18 pe

Par contre les autres séparateurs utilisent une décantation de type accélérée, en jouant sur
les 4 paramétres clés, conditionnant la vitesse ascensionnelle des gouttes entrant dans 'équation
de STOCKES {7] a savoir :

1) la différence de densité entre les deux phases (Ap o/w };
-2) T'accélération de la pesanteur (g ),

3) le diamétre des gouttelettes d’huile (de) ;

4) la viscosité de la phase continue (pc).

IV.1- Les séparateurs de (ype décanteurs

" Pour ce type particulier de séparateurs , nous distinguons 3 grandes [familles

différentes 7]

- les-séparateurs de type décanteurs classiques ( API),

- les separateurs de type décanteurs lamellaires ( P.P.1,, CP .1 -TPS), ct de type décanteurs
tubulaires ,

- des séparateurs de type lamellaires ou tubulaires intégrant une phase de coalescence.
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Les premiers séparateurs consistaient en une séparation gravitaire , afin d’¢liminer des
particules en suspension . Ces travaux ont intéressé les compagnies pétroliéres pour I’élimination
des huiles résiduaires dans les effluents aqueux. . _ o
Ces nouvelles techniques furent lancées par les sociétés Américaines pout le développement des
- separateurs d’hydrocarbures du type A P} (American Petroleumn Institut) calculés pour retenir
des sphérules d’huile supérieures & 150 microns [7,29,30,31). '

. La recherche de nouvelles performances a permis le développement des s¢parateurs de

type lamellaire. Des séparateurs lamellaires du type P.P.I (Parallell Plate Interceptor) et
C.PIT.P.S (Comugated Plate Interceptor-Tilted Plate Separator) ont connu un essor important
du fait de leur simplicité, de leur encombrement réduit et des metilenres performances de
séparation {7,31,32,33 ].
Les séparateurs P.P.1 développés par la Compagnie Shell interceptent des gouttelettes d’huile
de diamétre supérieur a 90 microns. [7] ' ‘
Les séparateurs C.P.1-T.P.S, version améliorée du P.P.1, permettent la rétention des goutteleties
d’huile de diametre zupérieut a 60 microns [7].

D’autres types de séparateurs ont été mis au point , ce sont les décanteurs tubulaires qui
présentent de grands avantages . En effet , ils permettent d atteindre de hautes performances
mais ile offtent egalement Yeg conditions hydrauliques optimales pour la séparation { 7,34 ].

R. Jonhson [35] a étudié ce systéme pour la séparation tiepride-liquide t 1l a ebteti 4 une
efficacité de séparation importante, Toutez les gouttelettes supérieures & 30p sont séparées par
ce type de séparateur. Cet auteur a combing a la décantation tubulaire la coalescence ce qui
‘explique ce rendement de séparation .D”ou le développement d’un troisiéme type de séparateur :
" les décanteurs - coalesceurs” [28,360,37,38] .

Ces dispositifs permettent une séparation gravitaire et une coalescence de la phase dispersée .

Iis sont tous protégés par des brevets qui font etat de hauvtes petformancss de

separation [ 33,34,35]. _
Parmi ces dispositife le décantenr coalescenr « zpiraloll » developpe ef brevels en 1983 par
"INEA de Toulonze [7,39.40,41) permet une haute performance de separation dez emulzions des
secondaires ztabilizées par dez agents tenzio-achifs,

L’évolution de Uefficacité de séparation des différents types de séparateurs décanteurs
gzt ichque dans le tableau 1L 3 [13 ]



Séparateurs décanteurs Diamétre de coupure

API

Ameéricain Petroleum Institut 150p
PPI

) Parallel Plate Interceptor 20 p
Crl1

Corrugated Plate Interceptor 60 p

Séparateurs tubulaires
‘ 30n

?

Décanteur Coalesceur Spiraloil €20

. Tableau 11.3 ; Evolution des diamétres de coupure des différents séparateurs décanteurs |13 J.

IV.Z- Les séparateurs dits accélérés

H

Ces zeparatevrs penvent 8tre clazzes en quatrs familles :

1) Ceux utifizant I'effet de microflottation qui agit sur la différence de densité des phases (Ap)
On génere au sein de la dispersion hydrocarbure - eau des microbulles d’air, qui au cours de leur
ascension a travers la phase aqueuse Interagissent avec lez  microgoulttelettes d’huile en
adhérant a leur surface et accélérent ainsi leurs vitesses ascensionnelles.

2 ) Ceux bagés sur I effet thermique dans lesquels lﬁélévatio_u dg la temperature de émulsion a
traiter petmet de diminuer la vigeosilé de la phaze aqueuse (e ). IF est a noter que Peélévation de 1a
température accéleére aussi le mouvement brownien des microgouttelettes ,ce qui favorise leurs
coalescence .

1) Ceux baséz sur D'effet de centrifugation directe de type centrifugenzes ou sur
effetde centrilugation induit de type hydrocyclones . Ces séparateurs remplacent I"accélération
gravitaire (g) par une accélération centrifuge trés élevée qui augmente considérablement la
séparation .

4 ) Ceux basés zur I effet de coalescence qui agit zur le diametre (de) des gouttes d’h},-'drocathm'es
de 'émulsion en fransformant les gouttes d'hutle en de de groszes goutles ayant une vilezse
ascensionnelle trés élevée. Il est important de noter que ces séparateurs agissenl sur le paramétre
le plus sensible de I’équation de Stockes (de) qui intervient & la puissance 2.

Ces differents procédes sont présents dang le tablean 114 [13]



Procédés Parametres d’action

Flottation Ap
Thermique e
Centrifugation g
Coalescence de

Tableau 11.4 : Différentes techniques de séparation accélérées et parametres
d"actien correspondants [13 ].

1V. 3 - Les techniques de déstabilisation ou cassage des émulsions.

. Concernant la stabilité des émulsions , des techniques sont spécifiquement utilisées en
prétraitement pour diminuer les effets électriques, c’est & dire diminuer le potentiel z€ta qui est
responsable de la stabilité de ces émulsions. (‘e zont pour fa plupart des technigues de
déstabilieation ou de caseage ds I'émulzion. Eles permettent ' accélerer la flocnlation on
1a coaleacence des microgonttelettes | 42}

- réduisant les effets électriques par ajout d’électrolytes dans la phase aquecuse ,

- modifiant les propriétés interfaciales de I’émulsion par adsorption ,

- répartissant ’agent émuigateur sur une surface interfaciale plus importante en augmentant la
quantité de la phase dispersee,

- en élevant la température ou en augmentant la phase continue pour extraire le tensio-actif de
interface 4 la phase continue,

- en provoquant de nombreuses coliisions entre les goultelettes pour provoquer-la coalescence .

Ces techniques sont classées en quatre catégories [43]:

1) les procédés physico-chimiques , qui consistent a rajouter. des réactifs chimiques ( sels ou
polyélectrolytes , acides ) afin de déstabiliser I"émulsion ,

2) les procédés d’ultra filtration dont le principe est basé sur la diffusion de I'émulsion a travers
une membrane semi - perméable provoquant la déstabilisation de I’émulsion par concentration

de la phase dispersee,

3) les procédés thermiques , dans fesquels la phaze aqueuze  est distitlée sous vide ou
évaporée en plusieurs €tages ,

4) les procédés par coalescence .
1V.4 - Conclusion
La présentation de ces différentes techniques de traitement des émulsions hydrocarbure -

eau montre que chaque technique ou procédé est adapté a un probléme donné de séparation en
fonction des : caractéristiques de I’émulsion & résoudre .
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. Danz ce qui zuit .nonz allons prézenter les principes de la coalescence zur un lit
grannlaire (qoi Bt 1objet de cette dtude ) pour traiter dez émnlzions zecondaires d azpect

laiteux et difficile arezoudre. Ce type de séparatenr a éte developps particuliérement par les
petroliers @ du fait des nombreux avantages «u’il prézente dans le domaine de la =éparation

- des emulsions
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I. DEFINITION ET PRINCIPE DE LA COALESCENCE

) La coalescence est un procédé qui favorisg, comme son nom Pindique , ta coagulation et

I’agglomération des microgouttelettes d’une émulsion afin d’obtenir des grosses gouttes de
'ordre de plusieurs millimétre.de diamétre qui se séparent de la phase aqueuse par simple
décantation .

Ce type de séparateur agit sur le paramétre clé qui est e diamétre des gouttelettes { de )
de I’équation de Stockes , paramétre le plus ipfluentsur la vitesse ascensionnelle.

. Cette technique consiste simplement & faire passer ’émulsion a traiter a travers un milieu
granulaire afin de provoquer la coagulation des gouttelettes de la phase dispersée dont la
séparation par décantation est immédiate.

- Le principe de la séparation est basé sur différentes interactions entre le garnissage ou

le solide coalesceur constituant le milieu granulaire et les deux phases en présence de
I’émulsion. Le garnissage joue le role d’intercepteur de la phase dispersée Dans un tel milieu la
probabilité de rencontre d’une goutte de la phase dispersée et du solide est manifestement plus
importante que la probabilité de rencontre de deux goutteleties [16] .
En effet, la coalescence est le résultat d’un ensemble de forces de pression permettant la
rupture des films de la phase continue séparant les gouttelettes et le garnissage coalesceur et des
forces d’adhésion des gouttelettes sur le solide coalesceur; ces gouttelettes coalescent et
grossissent jusqu’a étre entrainées par I’écoulement pour étre facilement décantées [30].

_ll. ANALYSE THEORIQUE DES MECANISMES DE LA COALESCENCE

L’analyse du phénoméne de coalescence réalisé par HAZLETT{44] ot AURLLLL [45] a
montré que la coalescence des microgouttelettes au travers un garnissage est la résultante de trois
étapes clés consécutives :

LTAPE [ : interception des microgouttes de la phase dispersée par le solide coalesceur .
LTAPL 2 - adhésion et fixation des microgouttes de la phase dispersée au solide coalesceur,
formation de film et de nappe de la phase dispersée et écoulement de la phase

dispersée coalescée au travers le garnissage .

LTAPL 3 relargage et séparation de la phase dispersée coalescée .

Il.1- Etape 1: Interception des microgouttes de la phase dispersée par le solide
coalesceur : Les mécanismes de transport

Les modeles de transport correspondants & cette premiére étape sont similaires a la
-premiére phase de la filtration & pénétration [44,46,47].

Au cours de cette étape les microgouttelettes sont transportées par le flux liquide de la phase
continue a la surface des intercepteurs constituant le garnissage coalesceur .
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Plusicurs mécanismes de transpost de la particule vers le solide coalesceur cxistemt en
coalescence Cependant trois modéles de transport sont prédominants au cours de la premiére
étape de la coalescence [13,15,47,481:

1.Le modéle par eédimentation
2- Le modele par interception directe
3- Le modele par diffuzion

Considérons un intercepteur de diametre (dp) traversé par des lignes de courant dans
le cas d’un écoulement laminaire et transportant des microgouttes de la phase dispersée de
diametre (de) a proximité de ce collecteur . Ces microgouttes d’huile portées par les lignes de

courant de la phase continue sont soumises & plusieurs {orces dont plusieurs mécanismes de
transport schématisés dans la figure I11.1

4185 4121 K765 1321

BTES 43N

1 2 ‘ 3

Figure 1111 : Les différents modes d’action des mécanismes de transport [13,15]
{ o sédimentation ; 2 cinterception ; 3 : diffision

I1.1.1 -Transport des microgoutteleltes par sédimentation ( ns)

Ce modéle de transport est représenté par le schéma 1 de la figure 1111, il est prédominant
dans le cas ot les microgouttcleltes de la phasc dispersée ont une densité inférieure a la densité
de la phase aqueuse .Celle-ci seront déviées de la ligne de courant due a I'effct de la
sédimentation .

L’eflicacité de chocs par sédimentation (ns) développée par Agrawal (1966) et Yao
(1968) dans le cas d’un collecteur sphérique est donnee par I'equaticn (11 1)[48,49].



ns= Ap.g. de’ = Wasc (1)
{8 uc. Vo Vo

Ce modéle de transport dépend de :
Ap : différence de densité entre les 2 phase en présernce,

g . accélération de la pesanteur,

de : diamétre des microgouttelettes de I’émulsion  traiter,

pe  : viscosité de la phase continue de I’émulsion,

Vo ° : vitesse d’écoulement de 'émulsion au travers le garnissage coalesceur,

Wasc - vitesse ascensionnelle des microgoutielettes.
IL.1.2- Transport des microgouttelettes par interception directe ( ni)

Ce modéle de transport est représenté par le schéma 2 de la figure H1.1, il est prédominant
dans le cas ou la différence de densité (Ap ) entre les deux phases en présence est nulle. Le
transport par sédimentation ne peut avoir lieu ( voir équation 1. 1). Les microgouttelettes d’huile
seront interceptées directement par le collecteur.

I’efficacité de chocs par interception directe (ni) est donnée pour les collecteuss
sphériques par I’équation (111.2) développée par Yao et al. (1971) [48,49] :

ni =3/2 ( de/dp) (111.2)

L’interception directe dépend du parametre adimentionnel de/dp qui représente le rapport du
diametre (de) des microgouttes a intercepter au diamétre ( dp) du collecteur coalesceur.

1.3 - Transport des microgouttes par diffusion (nd)

Ce modéle de transport est représenté par le schéma 3 de la figure I11.1.Ce modéle de
transport ne peut avoir fieu en coalescence que dans le cas de I'interception des gouttelettes de
diamétre inférieur a 5 microns. Celles-ci  sont soumises 3 nnmouvement Brownien
(lrajectoives  aléatoires) qui provedque Iinterception dez microgountiez par le collectenr  que
repi‘é:iente le zalide coalezceur.

‘L’efficacité de chocs par diffusion (nd) développée par Levich (1962) est donnée pour
+ les collecteurs sphériques par I’équation (111.3) [48,49] :

nd=0.9(K' T/pc de. dp.V,)** = 4.04 Pe™® (111.3)

K': constante de Boltzman,
T : température absolue (°K)
e : viscosité de la phase continue de I’émulsion,
de : diametre des microgoutielettes de I’émulsion a traiter,
dp : diamétre du collecteur coalesceur.
Vo : vitesse d’écoulement de I’émulsion au travers le garnissage coalesceur,
Pe ;. nombre de Peclet
L’efficacité de diffusion peut étre exprimée par le nombre de Peclet (Pe)
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11.1.4 - Autres mécanismes de transport

Il a ét¢ démontré que des forees physico-chimiques, telles que les forees dattraction de
London-van der Waals et les Jorces electrostatiques,; existent entre les gouttelettes et le solide
coalesceur et ne sont sensibles que lorsque les microgouttes sont A proximité immédial du
collecteur .Cependant pour certains auteurs [47,49] ,ces forces sont suffisamment importantes
pour les conzidéerer comme mode de transnort M antee:  eamine Spielman et Goren 1970
[48] ne lex congidérent pas importantes que dane certaines conditions . Lez travaux de Tves
et Gregory [50] ont démontré, par contre, que ces forces sont négligeables et jouent un rdle
plus important au niveau de "adhésion de la phase dispersée au solide coalesceur . [yéz lorg, ellez ne
peuvent étre considérées comme mécanisme de transport.

11.1.5- Conclusion ,
Yao [46] considére que Pefficacité d’interception globale pour un simple collecteur {nt)
est épale a la somme des troiseificarites e]ernpnttﬂtt’ (] nind) .

nt= ns+ni+nd (I1L4)

nt= Ap. g.de* /18ucvVo + 3/2(defdp)*+ 0.9 (K T/ pe de. dp .V)?  (11L5)

I1.2- Etape 2 : mécanismes d’adhésion et de fixation

Aprés interception et contact des goultelettes avec le zolide coalezeenr ceflesct vont
s’agglomérer ets’ accumuter pour former un film continu s'écoulant a la surface du solide .

Cette ¢tape est constituée de plusieurs phases [7,47]:
- dramagc du film de la phase continue entre le solide coalesceur et la gouttelette de la phase
dispersée,
- rupture du film de la phase continue séparant la gouttelette et le solide coalesceur,
- adhésion de la gouttelette au solide coalesceur,
- accumulation et agglomération des goutteleties sur le solide coalesceur pour former un [ilm ou
une nappe de phase dispersée a Ja surface du solide coalesceur,
- entrainement et écoulememt des films et nappes de la phase dispersée coaleqcee par les forces
hydrodynamiques visqueuses 3 travers le lit coalesceur.

De nombreux modéles mathématiques ont éié développés et proposés pour le calcul dun.
temps de coalescence [44,51,52,53,54,55] . L ¢tucle de ces medélez monire que le temps de
coalescence est conditionné par la phase de drainage et de rupture du film continu séparant les
gouttelettes et le solide coalesceur . Certains auteurs [52,53] considérent que le temps de
coalescence est dépendant de la tension interfaciale et du diamétre des microgouticlettes de la
phase dispersée, I:n effet celui-ci augmente avec la taille des microgouties et diminue quand la
tension interfaciale augmente.

Il a été également démontré que I’adhésion de la phase dispersée au solide coalesceur est
. un paramétre important . Si {’adhésion de la phase dispersée au solide coalesceur est mauvaise ,
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les gouttelettes de la phase dispersée seront entrainées facilement par Pécoulement de Iémulsion
a travers le lit coalesceur

I1.3- Etape 3 : Relar_gage de la phase dispersée

L’etape de relargage est la derniére étape du processus de la coalescence dont dépend le

~diamétre des gouttes de la phase dispersée coalescée relarguée , qui influe sur la qualité de la

séparation des deux phases .

La phase dispersée coalescée arrive au niveau de la surface de relargage selon des
cheminements préférentiels liés a P’existence d’une pression capillaire de la phase dispersée
positive ou négative selon la mouillabilité du garnissage coalesceur.

I) St la surface de relargage est préférentiellement mouillée par la phase dispersée | la pression
capillaire positive de celle-ci favorise 1’émergence de la phase coalescée par les pores les plus
petits .Ces cheminements préférentiels correspondent aux « drip points » .

Deux paramétres conditionnent le diamétre des gouttes relarguées :

- la tension interfaciale phase dispersée - phase continue |

- PPaire de la surface mouillée par la phase dispersée ;

2) Si la surface de relargage est non mouillée par la phase dispersée , la pression capillaire
négative de celte derniére favorise I’émergence de la phase coalescée a la surface du it par les
pores les plus gros qui présenteront une pression capillaire en valeur absolue la plus faible .

Danz ce cas, il ya formation des ballonnets. qui zelon Hazlel f 20] ezt hide alanon
mouillabilité du matériau par la phase disperséq, et te relargage va dependre e douyx
paramétres : :

- lerappett dez  forces hydrodynamiques visqueuses sur les forces d’adhésion au solide

coalesceur ( Fhv/Fadh ),
- latension intrefaciale  entre la phase dispersée et la phase continue .
La goutte en cours de formation est sournise a trois forces [15]:
- la force d’adhésion Fadh assurant la rétention de la goutte a la surface du solide coalesceur

Fadh. =2 mayo/w  (HL6)

a wrayon du drip-point de la surface de telargace de Ia phase disparaée
yo/w: tension interfaciale entre les deux phases.

- aux forces d’entrainement qui tendent 4 faire détacher la goutte de la surface de relargage qui

sont
* la force ascensionnelle Fasc . exprimée par la relation :

Fasc = . dc’ /6 . Apg  (LL7).
dc : diamétre de la goutte coalescée 4 la surface de relargage ,

g : ¢ accélération de la pesanteur,
Ap : différence de densité entre les 2 phase en présence.
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* [a force d’entrainement hydrodynaimigue visqueuse Fhv lice a 'écoulement de la phase
continue exprimée par la relation suivante :

Fhv =% Cx.pc. Vol (Y. de* - a%) (111.8)

Cx : coefficient de trainée | fonction du nombre de Reynolds .

-pc : densité de la phase continue,

Vo : vitesse d’écoulement de I’émulsion au travers le garnissage coalesceur.
“de : diamétre des microgouttelettes de I’émulsion a traiter,

a :rayon du drip-point.

Ces deux forces augmenteront au cours du grossissement de la goutte a la surface de relargage
puisgue :

Fasc = f(c.!e“) et _Fhv = f(de?).

Par contre Fadh sera constante .

Il y.a relargage lorsqu’on a la relation suivante :
Fadh = Fasc+ Fhy (11L9)

En résumé¢, les paramétres conditionnant le diamétre des gouttes coalescees , donc la qualité de
séparation sont :

- la tension interfaciale (yo/w) ,

- le rayon des pores ou drip-points (a),

- la différence de densité entre les phases ( Ap),

- la vitesse d’écoulement (Vo)

- la densité de la phase continue (pc)

fIl. Similitude entre la filtration et la coalescence

Plusieurs modéles ont été développés concernant la coalescence , faisant apparaitre des
relations trés diverses tres complexes of comportant de nombreux coefficients empiriques.
Cependant des travaux  se sont inspirés des études faites par Yao , Habibian et O’Melia [46,57,
58,59] et ont appliqué leur modele théorique de la filtration 4 la coalescence .

Ces'deux opérations unitaires sont basées sur le méme principe de séparation . Entre ces deux
procédés, la filtration et la coalescenceexistent de nombreuses similitudes .

Aussi , lez modéles théoriques de Yao, Habibian et QO’mella  sur la filtration seront
utilisés et appliqués comme outil de base a a coalescence [15].
En considérant un certain  nombre d’hypethézes pour etablizzement du medele leg anteurs ont défing
Iefficacité globale de séparation d’un it coalesceur constitué de collecteurs sphériques exprimée
par la relation (I11.10).
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LnCs/CO= -3/2(1-g).a.nt. H/dp (111.10)

]
ou  nt= Ap.g.de’ +3/2(de/dpy+ 0.9 (K' T/ pe de. dp .V, (111 i)
8 He V,

Avec:

Cs : concentration résiduelle de I’émulsion en phase dizperzée & la zortie du lit
Co : concentration initiale de I’émulsion a I’entrée dulit
¢  coefficient du vide du lit coalesceur
o' :facteur d’efficacité de collision ;
Nt : facteur d’efficacité total d’un collecteur |
"H : hauteur du lit ;

dp : diamétre du collecteur coalesceur;

Ap : différence de densité entre les 2 phases en présence;

g :accélération de la pesanteur;

de :.diamétre des microgouttelettes de I’émulsion a traiter;

pe ¥ viscosité de la phase continue de ’émulsion;

Vo : vitesse d’écoulement de I’émulsion au travers le gamissage coalesceur;

K' : constante de Boltzman,
T :Température.
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. INTRODUCTION

Nous avons remarqué que les phénoménes d’interfaces régissent les différentes Clapes de
la coalescence, il est donc important de tenir compte de la théorie des différents parametres qui
régissent les phénomeénes d'interfaces appliqués au traitement des eaux

f. "ITENSIONS SUPERFICIELLE ET INTERFACIALE
I1.1- Tension euperficielle

C’est la force par unité de surface avec laquelle les molécules de la surface sont attirées
vers 'intérieur du liquide.

Une molécule & Iintérieur d’un liquide se tiouve sollicitée par toutes les molécules

environnantes ,tandis qu’une molécule 4 la surface du Hquide n’est sollicitée que vers Pintérieur
du liquide,, elle sera donc soumise a une force perpendiculaire a la surface.
Accroitre la surface libre d’un liquide pur, c’est obligatoirement appeler 4 la surface du liguide
.des molécules qui se trouvaient auparavant au sein de ce liquide,il faut donc fournir un travail,
Chaque surface présente donc une énergie libre correspondante i la somme des forces sollicitant
les molécules de la surface vers I'intérieur du liquide .

Pour un liquide donné ,4 une température donnée e travail correspondant 2
I"accroissement d’aire de 1 cm? est remplacé par un ¢quivalent mathématique appelé tension
superftcielle (y) [60,61,62).

y=dG/dS (V. 1)

Avec

G: enthalpie libre du systéme ;
S : surface.

y : tension superficielle

IL2- Tenzion interfaciale entre deux liguides.

HARKINS a établi que I’étalement d’un liquide sur un autre a lieu si adhésion entre les
deux liquides est plus grande que la cohésion du liquide qui doit s’étaler J60).
La tension interfaciale est lide a la tension superficielle des deux Itquides d’aprés la formulation
de DUPRE (1869) [15,60,62] .

Yiaz) =Yty - Wadhga (1V.2) .

ou :

Wadlhy 5, : travail d’adhésion entre les deux liquides ;
Y1 : tension superficielle du liquide 1.

y2 : ténsion superlicielle du liquide 2.
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" 'Le travail d’adhésion est lié aux énergies d’interaction enire les molécules de la zone
superficielle des liquides let 2 11 est responsable de Pétat d’ordre accru ou diminué de ces
molécules superficielles lorsque les deux surfaces viennent en contact .

Le travail d’adhésion est la déperdition d’énergie sous forme de chaleur résultant de la
formation de I’interface du couple de liquides 1 et 2.

Plus les deux liquides ont de ’affinité ’'un pour Pautre | plus P’adbésion est grande et plos
I’énergie interfaciale yi(1,2) est petite . ‘

lll. CARACTERISATION DES SURFACES SOLIDES-LIQUIDES

I.1- Angle de contact.

Lorsque ’on dépose une goutte sur une surface solide, deux phénoménes peuvent se
produire :
- soit il y a étalement total ou partiel de la goutte, figure (IV.1.a)
- soit il n’y a pas d’étalement , figure (1V.1.b).

On dit respectivement que le liquide mouille le solide ou ne le mouille pas

(2] Vapeur
\\.
goutte liquide \ 0 o goutle liquide
0
. o \ N AN \ AN \ \ Surface solide
(a) (b)

' Figure 1V.1: Configuration schématique d’une goutte (1) en présence de la vapeur (2)
sur une surface solide (3)

Dans le premier cas, le plan tangent a la goutte Jle long de la ligne de séparation des trois
phases solide - liquide - vapeur définit avec le plan de la surface un angle © non nul appelé
angle de contact,{’et angle peut varier entre 0 et 180° [15,63,64,65],

- 0° : pour un liqguide qui mouille parfaitement le solide : il y a étalement.

180° pour un liquide qui ne mouille pas le solide: la goutte reste sous forme sphérique sur le
solide . c’est le cas ( b ) de la figure 1V. L
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La relation de Young [46,56,66 | a trait 4 ]a configuration d’équilibre que prend la goutte
sir un solide selon la figure IV.2. Celle-ci permet de relier Pangle de contact aux tensions
interfaciales et superficielles des differentes interfaces considérées .

e
yiv Vapeur (air)
‘Goutle 0
‘ Surface solide
0 >
NN\ o~ ©
ysl ysv

Figure 1V.2 : Configuration d’équilibre d’une goutte d’un liquide (1) en présence de l'air (2)
sur une surface solide (3)

ou :
+ . . . -
ylv: tension superficielle du liquide en présence de la vapeur ;
ysl : tension interfaciale entre le solide et le liquide
ysv : tension superficielle du solide ou interfaciale entre le solide et la phase vapeur (I’air)

0 : angle de contact.

L’équation de Young est donnée par la relation suivante : [15 ,46,66 |

ysv = ysl+ ylv . cos (1V.3)
Soit 0 = arc cos (ysv - ysb) (1v.4)
ylv

Pour une goutte de liquide 1; déposée sur un sofide ('s) en présence d’un autre liquide I, on
aura selon la figure IV.3 les relations suivantes
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Liquide 2
2]

Liquide 1 Surface solidc®

NG I N N N S NG

vsh ysly

Figure IV.3 : Configuration d’équilibre d’une goutte d’un liquide i; (1) en présence d'un liquide 1,
(2) sur une surface solide {3)
sl = ysly +yli1;. cosO (IV.5)
cosB =ysl 5 - ysl, (IV.6)

71]12

Considérons la phase solide (s) , la phase hydrocarbure { O phase dispersée ) et la phase
aqueuse ( W phase continue ) .Une goutte d’huile déposée sur une surface solide en présence
d’eau prendra une configuration d’équilibre correspondant a la figure 1V .4

Yo/w

ys/o

Figure 1V.4: Configuration d’équilibre d’une goutte d’une phase d'hydrocarbure (1)
en présence d'eau {2) sur une surface solide (3)

- Dans ce cas la relation de Young s’écrira [48, 59] :

ys/w =ys/o +yo/w . cos Bofw  (1V.7)

Bo/w: angle de contact vis-a-vis du solide de la phase dispersée huile en présence de la phase
continue ;

ys/w : tension interfaciale entre le solide coalesceur et la phase continue
ys/o : tension interfaciale entre le solide et la phase dispersée,
yo/w : tension interfaciale entre la phase dispersée et la phase continue.
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Lorsque I'angle de contact Qo/w est égal a 0, nous avons une mouillabilité compléte du

solide coalesceur par la phase dispersée ; par contre s7il st ¢pal & 180° nous sommes cn présence
d’une non mouiliabilité absoluc par ka phase dispersée .
Les valeurs intermédiaires correspondent & des degrés divers de mouittabilite . On patlera de
solide coalesceur préférenticllement mouillé par la phase dispersee si Bo/w est inlérieur a 90° 4
S1 Qo/w est supérieur a 90° on dira que le solide coatesceur est préférenticilement mouillé par fa
phase continue [15,46] .

Les pétroliers [ 62] ont [ixé une gamme de moutllabilité par rapport a l'angle de contact
Qo/w qui permet de classer les différentes surfaces et roches
de'180° 4 105° : le support est mouillable a I’eau ;
105°& 75° . le support a la mouillabilité intermeédiaire
75°a 0° - le support est mouillable a I"huile.

1.2~ Travail de cehésian [ 15]

.On définit également selon Harkins une énergie de cohésion d’un liquide par le travail
nécessaire pour séparer une colonne liquide dite de Harkins [60]. La rupture de cette colonne
fait apparaitre deux aires unités de surfaces libres de liquide , donc le travail de cohésion ou
d’adhésion du liquide avec lui méme est donné par {a relation suivante

We(l) =241 (IV.8)

We(l) - travail de cohésion,
vl : tension superficielle du liquide.

En présence d’une phase dispersée et d’une phase continue |, la rupture de celte colonne
liquide fera apparaitre deux aires unités d’interfaces , phase dispersée - phase continue , dans ce
"cas le travail de cohésion s’écrira

Wc (o/w) = 2 yo/w (IV.9)

We(o/w) : travail de cohésion phase dispersée -phase continue
yo/w : tension interfaciale entre la phase dispersée et la phase continue

NI.3- Travail d'adhésion solide-liqude [15]

Le travail d’adhésion Wadh est le travail nécessaire pour séparer une surface de lcm’ de
liquide de la surface. Harkins et Levingston [67] ont établi la relation suivante :

) Wadh = Pa + 1 (1+cos0)  (IV.10)
Wadh. : travail d’adhésion entre la phase liquide et le solide ,
0 : angle de contact

Pa  : pression d’adsorption définie par Harkins et Coll. par la relation suivante :

Pa= ys-yse {(Iv.11)
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vs :énergie superficielle solide-air ,
yse :énergie superficielle du solide ayant adsorbé la vapeur du liquide de mouillage .

Selon Dupré le travail d’adhésion est 1ié aux tensions superficielles et interfaciales par la
relation suivante

Wadh (n= 'Y] +y 2- "{l (.2) (]V 12)

yi  :tension superficielle,
yig,z: tension interfaciale solide -liquide.

Dans le cas ou I’on est en présence de 3 phases : la phase continue , 1a phase dispersée et
le solide coalesceur |, le travail d’adhésion s’écrira [15]:

Wadh (so)/w = ys/w+yo/w -ysfo  (IV.13)
Selon la relation de Young :
ysiw=ys/o+ yo/w . cosGo/w (1V.14)

d’ou

Wadh(so)/w =y o/w ( | +cos Bo/w)  (IV.15)} [15]
Cette relation montre que le travail d’adhésion de la phase dispersée au solide coalesceur
depend de -
- 1a tension interfaciale entre la phase dispersée et la phase continue ,
- Pangle de contact vis-a-vis du solide de la phase dispersée huile en présence de la phase

continue .

'Dans le cas ot il y a mouillabilité totale du solide coalesceur par la phase dispersée , le travail
d’adhésion est supérieur ou égal au travail de cohésion du liquide .

Wadh(so)/w > 2yo/w = Wc(o/w) (IV.16)

¢4 coefficient d’étalement de Harkins , représente la différence entre le travail d’adhésion et le
travail de cohésion

¢ = Wadh (so)/w - Wc(o/w) (IV.17)
¢ =ys/w-ysfo-yolw  (1V.18)
Si ¢ est positif, il y a étalement spontané .

Si ¢ est négatif | la goutte de phase dispersée sur le solide coalesceur en présence d’eau prendra
une position d’équilibre selon I’équation de Young.

3
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[1.4 - Evaluation de la mouillabilité des matériaux
111.4.1- Tension critique de mouillage

I111.4.1.1- La méthode de Zisman

En déposant sur une méme surface d’énergie libre superficietie faible ,des liquides
organiques appartenant a une méme série homologue Zisman |68,69,70] a observé qu'd
température constante le cosinus de I'angle varie linéairement avec la tension superficielle,
selon la figure IV.5. '

Cette loi reste valable,dans le cas des liquides purs de propriétés trés difTérentes, tant que leurs
tensions superficielles ne sont pas trop élevées [63,71].

' . Meoso 9/\
4" 1
1 L AS
i
|
|
|
0.9 :
] Bc 30
0.8 4
45
VA
T l i T ! —

A0 A4 A8 22 25 30

Figure IV.5: Tension de surface en dynes/cin d’aprés JELLINEK {71].

L’extrapolation de la partie linéaire de la courbe expérimentale jusqu’a Cos 0 =1 définit
une grandeur yc que Zisman appelle tension critique de mouillage de la surface. C’est la tension
superficielle d’un liquide hypothétique qui s’étale sur le solide puisque son angle de conlact est

nul. Maie il s’agit aussi d’une propriété descriptive de la surface pour prédire le comportement
des liquides vis & vis de ce solide.

En .effet, I’expérience montre que sur une surface donnce ,;seuls les liquides dont la
tension superficielle y! inférieure ou égale a yc s’étalent, donc mouilient le solide .

V< ye (1V.19)
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Par contre, les liquides présentant une tension superficielle supéricure a la tension
critique ne s’étalent pas et présenteront un angle de contact Qo/w d’autant plus élevé que la

différence entre la tension superficielle du liquide et la tension critique de mouiltlage du solide
est élevée .

vh> ye (1v.20)
111.4.2- Contributions pelaives et dispersives 3 I énergie de surface d'an matériau .

- Définitions des contributions polaires et dispersives

Elles permettent d'évalver le caractére hydrophile ef hydrophobe d un zolide
coalescenr. —

L'énergie d'une interface ezt hiee sux forcez disperzives on forces de van der Wasle et
aux forces d’attractions de types polaires

Selon WU [72] I’énergie d"une intetface solide s ezt la somine de: forces dizpersives y;
et des forces polaires v,” donnée par la relation 1V .21

o ys =y +y0 (1V.21)

" . .
Ys : forces dispersives,
v+ . forces polaires.

- Principe de la méthode de Wu

Il a été remarqué que la tension critique de mouillage défini par Zisman de divers

matériaux testés est proche de la somme des forces polaires et dispersives déterminéas par les
méthode de WU ce qui permet d’écrire la relation suivante ;

o=y 4y =ys (1vV.22)
La tension critique de mouillage d’un matériau est donc égale a son énergie de surface.

Ce paramétre permet de prévoir la mouiilabilité d’un matériau; il est comparable au HLB
d’un agent tensio-actif .

- Principg de la méthode de Hamilton

Ceite méthode mtze au pomnt par Hamilton [ 73], permet d’evalver 12 degres
d'hydrophilie d’une surface solide par application des relations de Fowkes et Tamai .

Suite a 1a relation (I1V. 2) , la tension interfaciale entre un solide et un liquide est égale a :

, ysl =ys + 7yl - Wadh(s)
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Fowkes évalue le travail d’adhésion dans le cas particulier ou seules les forces dispersives
" interviennenit au niveau de la surface solide par la relation suivante [15,63,73]

Wadh(sD=2 (7" . v")" (V.23

d’ol I'équation de Fowkes :

ysl=ys+9l - 2(¥d . w5 (v

Tamai quand a Tui a appliqué la relation de Fowkes dans un cas général ou interviennent
et les forces dispersives et les {orce polaires en écrivant l’équmion suivante |73}

ysl=ys + vl - 2 (v . v )2 -8l (1V 25)
ou Is/l est le travail d’adhésion dG aux forces de types polaires.

Le principe de Hamilton est basé sur le tait que les contributions dispersives de Peau et du
n.octane sont égales . Aussi pour évaluer le degré d’hydrophilie , il faudra déterminer I"angle de
contact d’une goutte de n.octane sur la surface d’un solide en présence d’ecau .

La détermination de cet angle de contact (Oo/w) , permettra d’évaluer Is/w caractérisant le degré

d'hydrophilie du solide.
Dans le cas ot 1 s/w est nul ou faible le solide est apolaire .

Dans le cas ou le solide présente un caractére polaire , sa polarité sera d’autant plus grande que
Is/w est grand.

La méthode de Hamilton permet de classer par ordre d'hydrophilie croissante les
matériaux.

Iv. RESUME .

En résume, la méthode de Zisman permet de sélectionner les matériaux les plus
hydrophobes . La méthode de Wu permet  fa détermination des contributions polaires et
dispersives et ce a partir de la méthode de Zisman . La méthode de Hamilton confirme les
résultats obtenus par la méthode de WU .

En général, on classe les matériaux en deux groupes [71}:
I- Les matériaux a haute énergie de surface qui recouveent 'ensemble des métaux et alhages
- . - . N P—
metalilques dont les énergies de surface varient de quelques centaines a quelques milliers
d'erg/cm’.
2- Les matériaux a faible énergie de surface qui sont en général des macropolyméres

correspondant aux matiéres plastiques et dont I’énergie de surface varie de quelques er;,/cm
(18 ergiem” pour le polytetraflucroéthyléne (P.TEFE)) a quelques centaines d’erg/om® {celluloze)
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Le comportement d’un solide vis a vis des liquides en présence est un  facteur tres

important et dépend essentieliement du revétement de ce solide. Aussi, les liquides présemntant
une tension superficielle inferienrs ou égale 4 la tension critique du matériau ( voir I’équation
1V.19) mouillent ce materiau -
En présence d’une phase continue dont ia tension superficielle est de 72 ersfcn” et d’une phase
. hydrocarbure, dont les tenzions zuperdicielles varient généralement enire 25 et 35 erg/ cm’ , la
mouillabilité vis & vis des deux phases dépendra de la tension critique de mouillage du matériau .
Les matiéres plastiques présentant une faible énergie de surface,donc une tension critigue
inférieure a la tension superficielle de I’eau,sont des matériaux exclusivement hydrophobes . Par
.contre , les matériaux 4 haute énergie de surface dont la tension critique est supérieure aux
tensions siperficielles des deux phases , sont mouillés par tous les liquides ,en particulier par la
phase aqueuse. '

V. EFFET DE LA MOUILLABILITE SUR LES FORCES CAPILLAIRES AU NIVEAU
DE LA SURFACE DE RELARGAGE [15]

La surface de relargage va jouer le role d’une membrane séparative qui permelira le
passage de I'une des phases selon sa mouillabilité . Celle.ci est schématisée par la figure 1V.6

(15].

Ap < pe

&)

- ,_l - — -_— = goutte coalescée de

\ \ \ phase dispersée

| — ¢=2"T - \\\\ _'5'“

o mupsEs
. ve  -DMWINEFT L
Ty - =T

—— — —_ e ——  phase continue —

— \ - —
" membrane | T T ZJ__..

séparative _ 9d?>£0‘;73)

— i — .

i ——— s o — — i ————— —

Figure 1V.6 : Schéma représentant les différentes conditions de séparation
d’une membrane séparative [15].
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Deux paramétres seront considérés:

- Lapression différentietle (Ap) de part et d antre de la membrane
.es bornes de cette membrane  scront sountises a une  pression différenticlle (AP) détinie par
I’équation de Laplace par la relation suivante

AP= 2yo/w . cosBo/w (1V .26} [15].
a

yo/w : tension interfaciale entre la phase dispersée et la phase continue

Bo/w : angle de contact vis-a-vis du solide de la phase dispersée huile (0) en présence de la
phase continue (w) ,

a - rayon du drip-point de la surface de relargage de la phase dispersée

e La pression capillaire{Pc)due aux interactions capillaires phase dispersée - phase
continue - solide ,dans les capillaires du garnissage et de la surface de relargage est donnée par la
loi de Jurin selon la relation suivante :

Pc=2vyo/w. cosBo/w . (IV.27) [15].
r
ou
r - diamétre des pores

Les forces capillaires dépendent:
- de la tension interfaciale entre la phase dispersée et la phase continue
- des dimensions des pores de la membrane ;
- del’angle de contact Oo/w .

Si Pangle de contact Qo/w caractérisant ta mouillabilité préférentielle est supérieur a 90°
la pression capillaire est négative of la membrane tend a s’opposer au passage de la phase
dispersée coalescée  Elle ezt done  préférentiellement mouillée par la phase continue .

Si l'angle de contact Bo/w est inférieur & 90° | la pression capiflaire est positive .Danz ce
cas la membrane = oppose au pazsage de la phase continue Elle et done mowllée praferentieliement
pat la phaze dispersee

En résumé trois conditions simultanées sont nécessaires pour assurer la séparation [15].
La figure I'V.6 résume ces conditions ;

Condition_§ ; Le diamétre des gouttelettes dc de la phase coalescée doit €tre supéricur au
diamétre des pores r de la membrane séparative

de>2r  (1V.28)
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Condition 2 :  La pression dilTérentielle AP aux bornes de la membrane doit €tce inferioure a la
pression capillaire :

AP<Pc  (IV.29)

Condition 3 : L.a membrane séparative doit étre préférentiellement mouilléé par la phase qui doit
traverzer la membrane , qui est dans notre cas la phase continue.

Dans ce cas , 'angle de contact Oo/w doit étre supérieur & 90° ( voir figure 1V.6), et fa pression
capillaire donnée par la loi de Jurin par la relation 1V.27 est négative . La membrane tend a
s’opposer au passage de la phase dispersée coalescée.

Pc = 2 yolw . cosfo/w <0
T
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I. INTRODUCTION

Le but de ce chapitre est de déerive le digpositit expérimental, les
procesguz opeératorres philisés pour tester les ditferente types de ceof

techniquer aihel gque lex
i

nlezz coaleccenten.

li. MONTAGE EXPERIMENTAL

La figure V.1 caractérise le schéma du montage expérimental utilisé fors de celte éude.
1l se compose :
- d’un générateur d’émulsion ,
- d’une cellule de séparation

11.1- Générateur d’émulsion .

Le geénérateur d’émulsion utilisé au cours de notre élude cst un venturi en verre (1) i
permet une souplesse de réglage importante en ce qui concerne la granulométrie de I"émulsion
et les débits de la phase dispersée . Il permet également de bien visualiser le type d’émulsion
genérée .

Ce type de venturi en fonctionnement est caractérisé par la photo de la figure V.2. Il est
alimentgen cau, en continy par 'intermédiaire d’un débitmétre (2). Un tube (3) d’injection de la
phase hydrocarbure & disperser est soudé au niveau de la zone de striction du venturi .

La phase hydrocarbure est injectée a partir d’un réservoir (4 ) par I'imtermédiaire d’une
pompe periztaltique (5) a débit réglable. En - agtzzant zur le debitmetre (2) ,on peut faire
varter la granulométrie de I’émulsion hydrocarbure-eau a traiter. D méme en moditiant fe
débit de la pompe (5), on peut faire varier la concentration en hydrocarbure de la dispersion
genérée par le venturi. Quant i la pompe (6) , elle permet 'injection & partir du réservoir ( 7)
d’une solution aqueuse de tensio-actif.
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ure V.11 Schema du mentaze experimentals utilizé

Génératewr d'émulsion (1 venturi © 7. débitradtre a ean -2 fihe d'mjection de la phaze

hydrocarbure ; 4- résarveir de stockage de la phase hydrocarbure - S-pompe d'injection de phaze
to-actfy |7 rezerver de stockage de

hydrocarbure 10- potpe d'injection de zolution e tonz t

zofution de tensio-actifs.
Cellule de séparation : R celivie de conlescence | 9 décantenr :10-zoriie de 1"eflnent apres

traitement ;11-prize d"échantillen entrée cellule 112-phaze hivdrocarbure recupsrés.



fFigure V.2 : Photo du venturi, genérateur d*émulsion

(1.2 -Celiule de sépa_r_ation‘

La cellule de séparation (8) est représentée par la figure V.3 ,elle est constituée d’une
colonne en plexiglas ( 8) de diameétre intérieur de 38mm , a Pintérieur de laquelle se trouve le
matériau coalesceur (2) qui va permetire la coalescence de I’émulsion provenant du geénérateur
précédemment décrit . ' ‘

Une grille en acicr inoxydable (9 ) est placée au bas de la colonne supportant ainsi le
parnissage et cst précédée par une zone tampon (7) assurant unc homogénéisation de I’émulsion’.
Celle colonne cst suivi d’un décanteur (3) constitué d’unc colonne en plexiglas de méme
section que la cellule de coalescence et de hauteur H= 12 cm .

A Pintéricur de cette colonne s’effectue la séparation des 2 phases. La phase continue
épurée est récupérée a la partic inférieure du décanteur (6) . La phase hydrocarbure coalescee est
récupérée au niveau de la partie supérieitre de décanteur par un trop plein (4).

Les échantillons d’eau a analyser sont pris a lentrée de la cellule coalescente (1)
constituant I’échantitfon & traiter ¢t a la partie inférieure du décanteur constituant 1’échantillon
traité( 6). o
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' .
Figure V.3 ¢ Schéma de colonne de coalescence équipée de son décanteur de téte,

1- Injection de Dénudsion a ralfem2- Matérian coalescenr (3- Décanteur [ 4-Zone de récupération de la
phase hydrocarbure [5- Gouttes coalescées dlvdrocarhure (6 - Sortie de Ueffhuent aprés traitement ;7-
Zone tampon d homaogéneisation de 'effluent a entrée de la colonne ; 8- Colonne de coalescence en
plexiglas ; 9 - Grille en acier inoxydable .
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fll. MATERIAUX COALESCEURS

Lors des essais, nous avons utilisé 3 types de  matériaux granulaires ayant des
caractéristiques differentes du point de vue moutllabilit? érat de surface et granulométrie .
Les différents matériaux utilisés sont : décrilz ci-aprés

ii.1- Matériau hydrophile

(est un matériau constitué de billes de verre, de forme bien définie et d’une structure
supetficielle lisse .Les granulométries utilisées sont de : 1,25mm - 2,17mm - 4,06mm et 9,8mim.

Afin d’obtenir un caractére hydrophile marqué |, ces billes ont éié décapées
superficielement au moyen d’une sohution de bichromate de potassium.

.2 - Matériau hydrophobe siliconé
Ce type de matériau est constitué de billes de verre , de granulométrie de 1,25 mm -

2,17mm - 4,06mm et 9, 8imin . Pour conférer a ces billes un caractére hydrophobe, celles-ci ont
été traitées P une zolution a baze de zilicone { 74j :

II.3- Matériau hydrophobe fluoré

Ce matériau est constitué de billes métalliques de granulométric de 4.65 mm . Celles-ci
ont eté traitées par une solution de polytétrafluoroéthyléne pour leur donner un caractére
hydrophobe.marqué. Ce traitement a été effectué & I'E.A.W.A ( Entreprise d’ Aluminium de la
Wilaya d’ Alger ) [75].

Ir.4- Rugosité des matériaux

Dans ce cas, nous avons utilis¢ des billes de verre .La rugosité de ces billes a été obtenue
par un_tratement . de surface avec ’acide fluorhydrique ; que nous avons par la suite traité
pour leur conférer une mouillabilité préférentielle par rapport & I'une des phases.

V. LES EMULSIONS A TRAITER

Notre étude a porte . sur des émulsions secondaires directes (O/W), conslituées d’une
phase eau et d’une phase hydrocarbure .

Nous avons choisi un seul produit qui est un  kerezéne aliphatique | dans le but de nous
faciliter I'étude , nous permetire de miewx comparer les résyltats o égatcment pour nous
permettre une visualisation des phénoménes . En eflet cet hydrocarbure a été coloré selon nos
expériences soit par le rouge de cérol soit par lc jaune de méthyle . Ce sont des colorants qui
permettent de colorer le phase organique sans colorer Ia phase continue .

Le.choix du kerozene ge juztifie egalement par fa fait qu'il posssde ia propricte de presenter une
tercion intetfaciale eleve avec Ueon «

Nous avons utilisé de "eau du réseau comme phase continue
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Les caractéristiques de ’émulsion a traiter sont données par le tableau V.1

.Conslnntes physiques | Phase dispersée (kéroséne) | Phase continue (ean)
‘p (g/em®) 0.789 0.998
v ( dyne/em ) 27.1 712
p (m.pa.s) 1.07 1.08

Tableau V.I : Caractéristiques des deux phases.

Le systéme diphasique : couple kéroséne / eau est caractérisé par :

- la tension interfaciale | y o/w (dynes / cm) = 35.

V. TECHNIQUES ANALYTIQUES

V.1- Détermination des tensions superficielles et interfaciales

Afin de caractériser les phases hydrocarbure et eau utilisées, nous avons déterminé les

valeurs respectives des tensions superficielles de chaque phase.
Le systeme diphasique ezt quant a lui caractérisé par la mesure de la tension interfaciale.
Ces mesures sont aussi indispensables pour évaluer le travail d’adhésion entre la phase
hydrocarbure et 1e matériau coalesceur en présence d’eau

Pour déterminer ces deux paramétres ,nous avons utilisé un tensiométre a équilibrage
automatique de type prolaboTD 2000 basé sur la méthode d’arrachement d’une lame de platine.

Cet appareil est représenté sur la photo de la figure V 4.

Figure V.4 : Photo du tensiometre utilisé.
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V.2- Evaluation de |la mouillabilité des matériaux

* V.2.1 -Evaluation qualitative

' 121 meuitlabilits  d'un zolide coalesceur de type granulaive peut fre evaluse
qualitativement par une méthode visuclle [17] qui consiste a placer dans un erlen meyer

- une phase continue (eau}

- des particules du solide a étudier,

- une phase dispersée (hydrocarbure).

Aprésune agitalion vigoureuze.dezprises de vue stéréoscopique du solide coalesceur considéré
determinent approximativement le tvpe de momllabihite du matetion coalesceny

V.2.2 -Evaluation quantitative

. Nous avons évalué la mouillabilité des maténaux coalesceurs en utilisant une cellule de
moutllabilité représentée schématiquement par la figure V.5

Cette cellule permiet de mesurer Pangle de contact de la phase dispersée sur une susTace
solide en présence d’eau . Cet angle de contact est caractéristique de la mouillabilité du matériau
coalesceur considére .

LY

' ‘ Figure V.5 : Schéma de la cellule de mouiltabilité utilisée
{-Lchantillon festé ; 2- Seringue d'injection de la goutie d hydrocarbure :3-Microscope stéréoscopique.

L’échantillon | testé est placé sur un plot central de la cellule . Ensuite cette cellule
remplie d’eau est renversée. Au moyen d’une seringue 2 , on forme une goutte de 20ul de phase
hydrocarbure sur la surface de I’échantillon. L’angle de contact caractéristique de la
mouillabilité du matériau est déterminé a I’aide d’un microscope stéréoscopique En effet des
prises de yvue s:iéréosfcoquues: zont ellectues

La photo figure V.6 représente ’ensemble cetlule et stéréoscope utilisé au cours de notre
étude .
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Figure V.6 : Photo de I'ensemble cellule de mouillabilité et microscope stéréoscopique.
V.3- Mesure de la turbidité

T alilzation d'un SpﬂCU'DpthDH]éH'E U Vyzible en turbidimétrie permet d’évaluer la
stabilité d‘une emulsion en suivant dans le temps I’évolution de la turbidité par mesure de
I'absorbance .

Des émulsions Kerozéne-eau stabiliees par des apents tenzio-actifs zont générdes
par  des uwltra- sons . Un échantillon de chaque émulsion générée est prélevé pour suivre
I’évolution de la turbidité dans le temps & une longueur d’onde de 270 nm . La mesure est
effectuée en continn pendant 5 heures dans les conditions d’essais . Un enregistreur branché
sur le spectrophotométre UV-Vjzible de type PERKIN EFLMER | AMEDA 2permet de suivre en
continu I’évolution de I'absorbance en fonction du temps . '

V.4- Mesure des temps de coalescence

La stabilité d’une émulsion peut étre définie par la mesure du temps de coalescence d’une
goutte d’hydrocarbure & 'interface hydrocarbure -cau [23] . Pour cela |, nous avons utilisé un
dispositif expérimental représenté par la figure V.7, permettant la mesure des temps de
coalescence des gouttes de kéroséne a I’interface kéroséne - eau.
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Figure V.7 : Montage expérimental pour la mesure des temps de coalescence des gouttes de Ia phase
dispersée a I'interface Kéroséne- eau.

Une interface (1) phase hydrocarbure - phase aqueuse est créée dans une cellule en verre
(2) de forme conique . La phasc hydrocarbure (3) de 1 cm o épaizzett est colorée en jaune par
du jaune de méthyle , la phase aqueuse(4 ) élant incolore. A la partic inféricure de fa cellule est
placé un raccord SVL (5) emprisonnant une pastille en caoutchouc , a partir de laquelle sont
injectées par Pintermédiaire d’une aiguille (6) d’une lmcrosermg:,ue (7), des poultelettes
d’hydrocarbure colorées en rouge par du rouge de cérol de 20ul. ( 8) . Le jeu de couleur de la
phase coalescée et des gouttelettes permet de visualiser les phénoménes et 1’effet de la
coalescence ‘

Les temps de coalescence des gouttelettes sont mesurés au fur et 4 mesure que celles-ci
arrivent au niveau de I’interface huile- eau.

V.5- Analvse granulométrique des émulsions

L’analyse granulométrique des émulsions nous permet de  calculst e diamétre moyen
des émulsions, paramétre déterminant . pour leur ztabilité. '

Cette analyse est effectuée au moyen d'un compteur de particulez (Ceulter TA M),
permettant de déterminer les répartitions granulométriques en nombre et en poids des
gouttelettes de Kéroséne. Lez calculs sont effectués directement & I’aide d’un Togiciel sur un
ordinateur type Buil Micral 40.
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V.6- Mesure de la concentration globale en hydrocarbure

Pour évaluer la teneur globale en hydrocarbure, nous avons utilisé un spectrophotomeétre
Infrarouge de type PERKIN ELMER PARAGON 1000 PC.

¥ ' . . .
La phage dizpersés est an prealable. extraite de la phaze continue par un selvant (fefrachlorure de
carbone) puiz analyzer au zpectrophotométre infrarouge | 70]

V.7- Mesure du potentiel Zéta

¢

Afin de caractériser la stabilité des émulsions hydrocarbure -eau , nous avons déterminé
le potentiel z€ta des microgouttelettes d’huile dans ’eau Jen absence et en présence d’agents
tensto-actifs .

Les microgouttelettes de la phase dispersée poiteuses de charges superficielles sont
soumises a un champs électrique ol 1a mobilité électrophorétique de celles-ci est mesurée afin
de calculer le potentiel électrocinétique ou potentiel zéta . Nous avons utilisé un zétamétre de
type Analyseur modeéle 1202. -
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CHAPITRE VI: COMPORTEMENT EXPERIMENTAL DES DIFFERENTS
TYPES DE CELLULES DE COALESCENCE.

L INTRODUCTION
H. DERQULEMENT D’UN ESSAI

1. RESULTATS EXPERIMENTAUX OBTENUS A PARTIR DES CELLULES DE
COALESCENCE HYDROPHOBES

IIE.1. Résultats expérimentaux obtenus sur un matériau hydrophobe siticoné
"I 1.1, Traitement de surface
IH.1.2. Caractérisation qualitative de la mouillabilité du matériau coalesceur
111.1.3. Caractéristiques de ia mouiliabilité du matériau coalesceur
I11.1.4. Caractérisation granulométrique des émulsions kéroséne- cau traitées
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coalescence
111.1.6.3. Influence de I'état de surface du matériau coalesceur (rugositeé),
IIL1.6.4. Influence de la nature physico- chimique de la surface de relargage
. 1IL1.6.5. Influence du nombre d’étages de coalescence

I11.2. Résultats expérimentaux obtenus sur un matériau hydrophobe traité au
polytétrafluoroéthylene ( P T.F.EE).

111.2.1. Traitement de surface
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l. INTRODUCTION

Dans cette partie de I’étude avons tes12, tester les différentes cellules de coalescence en

tenant compte
- des caractéristiques de I’énulsion a traiter (nature,granulomeétrie. ) ;
- du matériau coalesceur ( granulométrie énergie de surface | état de surface. ),
- de la nature physico- chimique de la surface de relargage |
- de la cellule de coalescence { hauteur,vitesse de passage.....};

ce qui apetmis  de déterminer les différents paramétres 2! fimilent: le processus de
separation par coalescence.

' " En effet ;nous avons ufilize au cours de notre étude, : deux colonnes de coalescence et
différents matériaux coalesceurs, de structure granulaire, dont la nature physico-chimique et la

granulométrie varient d’un matériau a ’autre.

Les essais ont porté sur le couple kéroséne/eau , émulsion secondaire stable. Nous avons testé

les performances de ces cellules de coalescence vis a vis de ce type d’émulsion et analysé les

différents paramétres qui interviennent dans le procédé de séparation.

. DERQULEMENT D'UN ESSAI

Notre installation pilote comprend un générateur d’émulsion (venturi) alimentant la
colonne de’coalescence Axant - chaque essai on se fixe comme variablesd’entrée -

1-  la concentration Co de I’émulsion a traiter ;
2-  la granulométrie de I’émulsion ;
3- le matériau coalesceur ;
a) sanature ;
b)-sa granulométrie .
4- la hauteur de la cellule dc coalescence ;
5- le débit de I"émulsion (I/h) ou la vitesse de passage en (cni/s),
6- le nombre d'étages de coalescence,
7- la nature physico chimique de la surface de relargage.

La variable de sortie étant la teneur résiduelle en kéroséne (Cs).

Hl. RESULTATS EXPERIMENTAUX OBTENUS A PARTIR DES CELLULES DE
COALESCENCE HYDROPHOBES

Une premiére série d’essais est réalisée sur des matériaux coalesceurs hydrophobes. Ces
derniers présentent chacun une tension critique de mouillage de I'ordre de 21a 23 dynes/cm
pour le matériau traité & la silicone et de 18 dynes/cm pour le matériau  traité au
polytétrafluoroéthyléne [61]. Ces deux types de matériaux utilisés se caractérisent par une
mouillabilité préférentielle par la phase hydrocarbure en présence d’eau.

ll.1- Résultats expérimentaux obtenus sur un matériau hydrophobe siliconé

La photo dela figure V1.1 caractérise ce type de matériau .
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FigureVI.1. Photo caractéristique du matériau hydrophobe siliconé testé
avant passage de ["émulsion.

HI.1.1- Traitement de surface

Afin  d’obtenir une mouillabilité préférentielle vis & vis de la phase kérosene , un
matériau hydrophile est rendu hydrophobe par traitement a la silicone . '

Ce revétement est effeciué en trois étapes {74]:

I-Trempage du matériau dans une solution de silicone & 2 % en poids

dang du tefrachlorire de carbone

2-Séchage par chautfage en atmosphére ventilée pendant une heure & 80°C

3-Polycondensation du film de stlicone par chauffage a haute tempé;ature (300°C) durant une
heure.

11L.1.2- Caractérisation qunlitntive de la mouillabilité du matériau coalesceur

Afin d’évaluer qualitativement la mouillabilit¢ du matériau  hydrophobe testé,nous
avons utilisé une méthode déja décrite au chapitre V' consistant a metire dans un erlen-meyer :
- la phase continue :eau. '
- des particules du matériau coalesceur .
- la phase dispersée: kéroséne coloré en rouge par du rouge de ceérol.
Aprés agitation vigoureuse, nous observons au microscope,comme le traduit la photo de fa
figure V1.2, la formation d'un film homogéne de kéroséne autour du matériau , caractéristique
de la mouillabilité préférentielle de ce dernier par la phase dispersée en présence d'eau .
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Figure V1.2, Mouillabilité préférenticllc du matérian coalesceur tinité a la stlicane .
par le kéroséne dispersé dans 'eau.
Phase dispersée sous forme de fitm rouge.

IL1.3- Caractéristiques de ka mouillabilité du matériau coalesceur
Une goutte de kéroséne déposée  sur la surface d'un matériau coalesceour traité a la

silicone en présence d'eau prend une conliguration d'équilibre illustrée par la photo de la figure
V13,

Figure VI.3. Photo caractéristique du comportement de la phase kéroséne (1) an contact
du matériau traité A la silicone (3) en préseace d'ean (7).
Mouillabilité préférentictle de la surface de coalescence par le kéroséne
en présence d'ean (Gorw -62°) | meguré)
Connaissant angle de contact Oo/w du kéroséne en présence d’eau sur fa surface du
solide coalesceur , Ia tension interfaciale kéroséne - eau (Yo/w ) | il est possible de caleuler par la
relation (V1.1) le travail d"adhésion Wadh (so) /w du kérosene vis a vis de ce matériau.

Wadh (so)/w = To/w (14 cosOo/w). (VL)

Dec méme,comme nous P'avons vu dans le chapitre TV | fa relation de Young permet
d’écrire



Cosbo/w = (Ys/w-Ys/o) /To/w . (V1.2)

soit - (Ys/w-Ys/o)= Yo/w. cosfo/w . (V1.3)

A partir de la relation (VI1) il est possible de caleuler la différence de tension
interfaciale solide-eau (ys/w) et solide- huile ( ysfo) Ts/w-Yslo  caractéristique de Ia
mouillabilité du solide coalesceur considéré.

Plus la différence sera importante, plus Ie solide coalesceur aura une mouillabilité preferenticlle
pour la phase hydrocarbure en présence d’eau.

Le tableau VL1 résume les valeurs respectives des diflérents parametres caractéristiques
de la mouillabilité du matériau coalesceur traité a la silicone

- Angle de contact Fension interfaciale Travail d’adhésion Différence de tension
Golw yolw wadh (so)/w interfaciale
) (Ysfw-Ts/o)
(degre) (dynefem) Mooty 4 (dneemy
62 35 51.41 16.41

Tableau VI.1. Résumé des paramétres caractérisant la mouillabilité du matériau coalesceur testé.

I11.1.4 - Caractérisation granulométrique des émulsions kéroséne-eau traitées

Pour un débit d’eau dans le venturi constant et égal 4 8.33 cm3/s 50it 130 Vh ef un débit
de phase de kéroséne de 48.32 cm3/h, nous obtenons une emulsion hydrocarbure - eau dont les
caractéristiques granulométriques sont représentées dans le tableau VI 2 |
Le diamiétre moyen de cette émulsion est de Fordre de 30pm,la tension interfaciale entre les deux
phases,kéroséne - eau étant de 35 dynes/cm , le potentiel z&ta est de -17.5 mv .




[ Diametre de complage % poids
‘ (micron)
: 0 0

1.8 0.02
23 0.02
2.95 0.03
3.7 0.07
4.65 0.16
5.9 0,48
7.45 1.45
9.4 3.07
11.85 6.33
14.95 922
18.85 15.47
237 22.44
29.85 256
37.65 14.57
475 1.08

Tableau V1.2. Caractéristiques granulométriques d’une émulsion kéroséne —eau obtenue dans les
. conditions standards de génération d'émulsion.

11.1.5 - Résuliats expérimenmux qualitatifs.

Le fonctionnement de la cellule de coalescence aprés injection de Uémulsion kéroséne-
eau :comiporte I deux phases successives :
4
1) unc phase transitoire durant laquelle les gouttes de la phase dispersée interceptent et
adhérent au matériau coalesceur, pour amorcer la formation du film de la phase dispersée. Ce
dernier se déplace a l'intérieur du lit coalesceur | selon des cheminements prél‘ércnlie!&ct fa
phase coalescée n’est pas encore relarguée au niveau de la surface de relargage.

* 2) une phase correspondant au régime permanent _qui se traduit,comme le montre la
figure V1.4 ) par le relargage de grosses gouttes de kéroséne décantanl instantanément. L'eau
traitée est d'une parfaite limpidité, ce qui permet de vérifier la trés bonne séparation
hydrocarbure- eau qu’il est possible d’obtenir avec ce type de cellule.

Les photos des figures VL5 et V1.6 mettent en évidence la formation d'un film continu

rouge de kéroséne autour du matériau coalesceur aboutissant a la formation et a la libération
d'une goutte de la phase coalescée.
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Figure VI.4. Principe de la coalescence en régime permanent.
1-émulsion secondaire initiale avant traitement : 2-émulsion secondaire résicduelle apres traitemert;

3-film superficicl d hydrocarbure assurant la formation de grosses gouttes: A-matérian Iydrophohe:
3- gouttes d " hydrocarbure coalescées.

L]
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Figure V1.5, Photos mettant en évidence la formation d'un film continu de kéroséne coloré en rouge
autour du matériau coalesceur.

Fioure VL6. Photos mettant en évidence la formation d’un film continu de kéroséne
coloré en rouge et formation d’une goutte de la phase coalescée
Coalescence d’une émulsion kéroséne-eau.
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LG - Résultats expérimentaux guantitatifs

Nous avong procéde a une etude zystematique des differents par amstreg infervenant forg de fa
séparation des phazes hydrocarbure- eau . pour évaluer leur influences sur le rendement de

séparation.
H1.1.6.1- Influence de la granulométrie du matériau coalescenr hydrophobe

Dang des conditions standards de génération de I’émulsion kéroséne - eau
- débit d’eau sur le venturi :30l/h  soit une vitesse de passage de 0.73 cm/s |
- débit de kéroséne de 0.04831/h soit une concentration de 1270, 8mg/l environ,
- hauteur des cellules utilisées :H=5 cm et H= 10 cm,
- diamétre intérieur de la cellule de coalescence; 38 mm,
- surface de relargage constituée d’une grille hydrophile en acier inoxydable,
nous avons procédé a 2 séries d’essais ,en utilisant dans chaque cas un matériau hydrophobe
siliconé, de granulométrie dp différente: 1.25mm | 2.17mm, 4.06imm et 9.8mm, présentant une
énergie de surface ys=23 dynes/cm environ et un travail d'adhésion Wadh (so)/w=51.41 erg/cm?.
Nous avons évalué la concentration résiduelle de la phase dispersée a la sortie de la cellule et
calculé le rendement de séparation en fonction de la granulométrie du garnissage :

% séparatton = { Co—Cs ) .100 (VL4)
Co
avec :
Co : concentration de I’effluent en kéroséne a Pentrée de la cellule ;
Cs : concentration de ’effluent en kéroséne a la sortie de la cellule.

La figure VL7 représente I’évolution du rendement de séparation des deux cellules de
coalescence testées en fonction de la granulométrie du matériau coalesceur.

100 . o
K\
c ,
. B o N T | -e Séried
3 [ N .
2 85 - i
80 . .
0 5 10
dp {mm )
+

Figure VL.7. Influence de la granulométrie du matériau coalesceur sur fe rendement de séparationi,
Sériel : H=5 cm. : Série2 - H—10 cm.
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Les courbes 1.2 de la figure V1.7 montrent clairement que la granulométsie du matériau
coalesceur {dp) influence le rendement de séparation dela cellule de coalescence.
Ce paramétre apparait dans ta relation (111.2) citée dans le chapitre 111,

.

11=3/2 (de/dp)’ (V15) -

0u mi représente le facteur Jefficacité de contact par intcrception des microgoutles de la
phase dispersée par le solide coalesceur. En effet, cette relation fait apparaiire clairement
I'importance du rapport (de/ dp) sur l'interception des microgoutteletles de la phasc dispersce
par le solide coalesceur (‘elie-ci augmente et devient d’autant plus importante que le rapport
de/dp est important .

- 1l est important de noter que lez meilleurz rendesnent de zéparation gont ablenns
pour une hauteur H=10 ¢ Ceci Confirme les rézultate oblenue pat ! Yao, Habibian et O’mella
[59] en étudiant les filtres & pénétration présentant une analogje avec la coalescence .1is ont
déterminé Vefficacite globale de séparation donnée par la formule ci dessous

LnCs/CO= -3/2(}-8) .. nt. HWdp (VI1.0)

Avec:

Cs - concentration résiduelle de I’émulsion en phase digpersée alazortie de la celluie
Co : concentration initiale de I"émulsion al’entrée dela cellule ;

¢ - coefficient du vide du lit granulaire ;

a - facteur d’efficacité de collision ;

nt : facteur d’efficacité total d’un collecteur,

H : hauteur du it ;

dp : diamétre moyen du grain de garnissage .

La relation V1.6 fait apparaitre clairement I'importance du rapport I/dp sur Pefficacité
de séparation . Celle ci augmente el devient d’autant plus importante que e rapport H/dp est
‘important .

111.1.6.2- Influence de la vitesse de passage de Uémulsion a travers la cellule de coulescence.

Pour chaque débit fix¢ ,c'est & dire pour chaque vitesse de passage de I'émulsion a travers
1a cellule de coalescence de:
- diamétre intérieur de 35 mm
_ surface de relargage constituée d’une grille hydrophile en acier inoxydablce,
_ concentration de ’effluent en kéroséne a I’entrée de la cetlule Co=1270.8 mg/i,
nous avons déterminé la concentration résiduelle de la phase dispersee et ce pour difTérentes
granulométries du matériau coalesceur et différentes hauteurs de la cellule de coalescence.

Les figures VI.8.1 et VI8.2 représentent I’évolution du rendement de séparation en
fonction de la vitesse de passage de émulsion a travers les cellules de coalscence.
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~ Figure VL8.1. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparation.
v Sériel «dp=125mm ; Série2 : dp=2.17mm ; Série 3 :dp -4.06mmr; Séried dp - 9. 8mm.
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Figure VL.8.2. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparation..
Sériel :dp=1.25mm ; Série2 : dp=2.17mm : Série3 :dp=4.06mm ; Séried :dp=9.8mm.
H=10cm

Ces courbes montrent qu’au dela d'une certaine vitesse de passage , la qualité de
I’effluent diminue. Il semblerait qu’a grande vitesse de passage de l'émulsion & travers le
garnissage ,le laminage du film d'hydrocarbure soit plus important . Aussi Ies gouttes relarguces
sont d’un diamétre plus faible et d'autant plus faible que la granulométrie de I'émulsion au sein
du venturi est plus fine. La fréquence de relargage des gouttes de la phase coalescée est plus
importante .Celle-ci peuvent étre réfractionnées avant leur sortie du fait de Ja tinbufence
impertante du fluide av sein du coalescenr

HI1.6.3- Influence de I'état de surface du matériau coalesceur (rugosité).
Dans le but d’étudier I'influence de I’état de surface du matériau coalesceur sur le
rendement de séparation des cellules de coalescence, un matériau coalesceur hydrophile a subit

un traitement avec Pacide fluorhydrique lui donnant un aspect  rugueux et un traitement a la
silicone lui conférant un caractére hydrophobe .
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Les photos de la figure V1.9, illustre le type de mouillabilité de ce type de matériau.

e

(b)

Figure VI.9. Mouillabilité préférenticlle du matériau rugueux traité a la silicone par la phase dispersée.
{ @) : Phase continue sous forme de poches d'ean colorée en bleu avec le bleu de méthyle).
( b) : Phase dispersée sous forme de film entourant les billes .

Dans les mémes conditions expérimentales que précédemment :
- débit d’eau sur le venturi :301/h  soit une vitesse de passage de 0.73 cm/s |
- débit de kéroséne de 0.04831/h soit une concentration de 1270.8mg/l environ,
- hauteur des cellules utilisées :H=5 cm et H= 10 cm,
- diamétre intérieur de la cellule de coalescence 38 mm,
- surface de relargage constituée d’une grille hydrophile en acier tnoxydable,
nous avons évalué le rendement de séparation de deux cellules de coalescence Fune constituée
d'un matériau coalesceur présentant un élat de surface lisse et I'autre rugueux .
Les résultats obtenus sont représentés sur le tableau V1.3

Matériau Hauteur de Ia Cs(mg/l). Yo séparation

coalesceur cellule de dp=1.25mm | dp=4.06mm | dp=1.25mm | dp=4.06mm
coalescence {cin) '

Matériau 5 15.37 134.06 98,79 89.45 '

hydrophobe i0 676 8343 99 46 93.04
1S§e.

Matériau 5 5.84 26.97 99.54 97.87
hydrophabe 10 4.5 21.06 99.64 9834

rugueux,

Tableau V1.3, Influence de I’état de surface du matériau coalesceur (rugosité)
sur le rendement de séparation

Ces résultats montrent clairement que la mise en ceuvre d'un  matériau hydrophobe
rugueux en coalescence peimet  yne efficacité de séparation plus importante que celle
" obtenue par le matériau hydrophobe présentant une surface lisse .
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Lorsque la surface du matériau présente une certaine rugosité Jie terme cos® représenté
par la relation VL7 doit étre affecté d’un coeflicient de rugosit¢ (r') défini par la relation de
Wenzel [17]:

cos®’ =r'".cosB (VL.
Avec : .
' : factéur de rugosité (supérieur ou €gala 1),
0 : angle de contact correspondant a une surface lisse,
0’ : angle de contact correspondant & une surface rugueuse de méme nature.

Nous avons veérifié cette relation en mesurant comme le traduit la photo (b) de la higure
V1.10, I’angle de contact { 0'o/w ) d’une goutte de kéroseéne a I’équilibre Jen présence d’eau, sur
la surface du matértau hydrophobe présentant une surface rugucuse .

(b)

Figure VL10. Photos caractéristiques du comportement de la phase kérosene (1) au contact
du matériau traité a la silicone (3) en présence d’eau (2).
(a) :Matériau lisse (Go/v =62°)
(h) :Matériau ruguenx (Go/w =34°).

Le tableau V1.4 résume les valeurs respectives des diflérents paramétres caractéristiques
de la mouillabilité des deux surfaces de coalescence teslées.

Surface de Angle de Tension interfaciale | Travail d’adhésion | Différence de tension
coalescence contact interfaciale
0 Yo/w Wadh (so )/w (Ys/w-Tslo)
(degré) (dyne /cm) (erg/em’) (dyne /cm)
Matériau .
hydrophobe 620 35.0 51.41 16.41
lisse
Matériau
hydrophobe 340 35.0 64.01 29.01
rugueux :

« Tableau V1.4 Paramétres caractérisant 1a mouillabilité des deux surfaces de coalescence.



La relation V1.8 nous permet de calculer le facteur de rugosité "

1

r'=cos0/cos0 (V1.38)

' =1.76

La relation V1.8 montre donc , que le phénoméne de mouillabilité est accentué par la rugosité
du matériau coalesceur .

111.1.6.4- Influence de la nature physico- chimique de la surfuce de relargage
" Nous avons releve dans le chapitre 111, que le relargage de la phase coalescée est

conditionné par la nature physico-chimique de la surface de relargage .Cette derniére joue un

role prépondérant dans le comportement de la phase dispersée.

Dés lors , nous avons étudié linfluence la nature physico-chimique de la surface de refargage

sur les performances de la cellule de coalescence . En effet, des essais comparatifs ont été

effectués entre deux cellules de coalescence ayant les mémes caractéristiques ; de haureur

H =10cm, composées du méme matériau coalesceur , de granulométrie dp=1.25mm et

présentant chacune une surface de relargage différente , 'une est constituée d’une grille en

acier inoxydable hydrophile, et ’autre d’une grille hydrophobe .celle-ci ayant été traitée au

polytéetrafluoroéthyléne .

Les conditions des essais sont:

Vp=0.73cm/s,

Co=1270.8 mg/l.

Les photos de la figure VI.11 et VI.12 montrent le comportement de la phase kéroséne
en présence d’eau au comtact des deux grilles hydrophile et hydrophobe.



Figure VI.11. Photo caractéristique du comportement de la phase kéroséne ([} au contact
de la grille en acier (3) en présence d’eau (2).
. Non-mouillabilité de l'acier par le héroséne en présence d'ean (Go/w =162°)

Golw

Figure V1.12. Photo caractéristique du comportement de la phase kéroséne (1) au contact
de 1a grille traitée au polytétrafluoroéthyléne (3) en présence d’eau (2).
Mouillabilité préférenticile de la grille par le kéroséne en présence d’eau (Go/v =22.5%

Le tableau V1.5 résume les valeurs respectives des différents paramétres C'H‘ﬂCiCI‘HtI(]UC%
de la mouillabilité des deux surfaces de relargjag,e testées

Surface de relargage | Angle de Tension Travail "adhésion | Dillérence de tension
. contact inter{aciale ’ interfaciale
Oo/w Yo/w wadh (so}/w (Ys/w-Ts/o)
(degré) (d¥n2 fem) (erg/cm’) (dyne fem).
Grille hydrophile 162 35.0 1.71 3328
Grille hyﬂrophobe 225 35.0 67.30 32.30

Tableau VI.5. Paramétres caractérisant la mouilfabilité des deux surfaces de relargage.
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~ Les résultats obtenus a partir de ces essais sont représentés dans le tableau VI1.6.

1

Surface de relargage Cs {mg/l) % séparation
Grille hydrophile 6.76 99 .46
Grille hydrophobe 176.38 86.12

Tableau VI.6. Influence de la nature physice - chimique de la surface de relargage
sur le rendement de séparation

Au niveau de la surface de relargage hydrophobe, préférentiellement mouillée par la
phase dispersée | la pression capillaire positive de celle-ci favorise I'émergence de la phase
coalescée par les pores les plus petits .Ces cheminements préférentiels correspondent aux « drip
points » .

* Dans ce premier cas, la phase coalescée a tendance a s’étaler sur la surface de relargage et a
former de grosses nappes de phase coalescée en surface , du fait d'une importante adhésion de
cette derniére sur la surface de relargage (Wadh =67.30 erg/cm®) qui sous I'effet des forces
d'entrainement visqueuses (IFhv) se détachent sous forme de goutles .

Quand la vitesse de passage de I'émulsion devient importante ,ces nappes de phase coalescée se
réfractionnent sous forme de jets responsables de la turbidité de ’effluent et de la baisse du
rendement de séparation de la cellule de coalescence.

Au niveau de la surface de relargage hydrophile, non mouillée par la phase dispersée | la
phase dispersée coalescée apparail du fait du faible travail d'adhésion de la phase coalescée sur la
surface de relargage (Wadh =1.71 erg/cm’) sous forme de grosses gouttes a partir des drip-

- points, .

L.a goutte en cours de formation est soumise a trois forces [ 15]:
- la force d’adhésion Fadh assurant la rétention de la goutte a la surface du solide coalesceur
. Fadh =2 mayo/w (V019)

a -ravon du drip-point de la surface de relargage de la phase dispersee
yo/w: tension interfaciale entre les deux phases.

- aux forces d’entrainement qui tendent a faire détacher la goutte de la surface de relargage qui
sont - -

+
* ]a force ascensionnelle Fasc . exprimée par la relation
Fasc. = dc’ /6 . Ap.g ( VL1IO)
dc’; diamétre de la goutte coalescée a la surface de relargage ,

g . accélération de la pesanteur,
Ap : différence de densité entre les 2 phazes en prezence.
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* [a force d’entrainement ydrodynamique visqueuse Fhv, fiée a I'écoulement de la phase
continug exprimée par la relation suivante :

Flw = % Cx.pc. Vo (% de* -a’) (VLI1)

Cx : coeflicient de traince , fonction du nombre de Reynolds .

pc : densité de la phase continue,

Vo : vitesse d’écoulement de I’émulsion au travers le garnissage coalesceur,
de - diamétre des microgoutieleties de I’émulsion a traiter,

a : rayon du drip-point.

Ces deux forces augmenteront au cours du grossissement de la goutle a la surface de relargage
puisque :

Fasc - fde*y et Fhv = £ (de?).
!’ar contre Fadh sera constante .
1l y"a relargage lorsqu’on a la relation suivante
Fadh £ Fasc + Fhv {V1.12)

Si on augmente la vitesse de passage de I'émulsion 4 travers la cellule les forces de
trainée deviennent plus importantes ,la phase coalescée se trouve entrainée trés rapidement,
empéchant ainsi un effet de coalescence suffisant. 1i en résulte la formation de gouttes relarguées
coalescées de faible diameétre. )

Cet effet s'accentue d'autant plus que fa vitesse d' ¢coulement cst élevee.
H11.6.5- Influence du nombre d’étages de coalescence
t

Au cours de cet essai nous avons comparé les performances d’épuration de 2 cellules de
coalescence de méme hauteur H=10cm .
- la premiére cellule est constituée d'un seul élage ,composée de matériau  hydrophobe traité &
la silicone ,de granulométrie dp=1.25 mm ,
- la_seconde cellule est constituée de plusieurs étages , composée de bas en haut du méme
matériau ,de granulométrie allant respectivement de 9.8 mm- 4.65 mm -2.17mm & [.25mm.
Dans les conditions expérimentales suivantes :
Co=1270.8 mg/l,
Vp=0.73 cnvs,

Les résultatz obtenns zont représentés dans le tableau V1.7
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lype—;le cellule Cs (my/l). %o séparation

Cellule 7 5 étages 17saa T ge2r

cellule & 1 étage. 6.76 99.46

Tableau V1.7. Influence du nombre d’étages de la cellule de coalescence
sur le rendement de séparation

Qualitativement ,[’eau obtenue dans le cas de la cellule monoétagée était d’un aspect trés
clair ,et*  les gouttes de kéroséne relarguées avaient un diamétre important {quelques
mllhmetres)

Dans fe cas de la cellule a 5 étages , I'eau traitée avait un aspect turbide et fa granulomeme de la
phase coalescée refarguée a diminué.

En effet,le rendement d’épuration de I"effluent est passé de 99.46% pour la colonne monoétlagée
a 86.21% pour la colonne a 5 étages. Ces résultats montrent clairement que la variation
granulométrique du garnissage a l'intérieur du lit perturbe la séparation et le processus de la
coalescence .Nous supposons  que le film d’hydrocqrburc a l'intéricur des deux cellules ne se
comporte pas de la méme maniére} il est nourri dans de meilleures condntlons au niveau de la
cellule monoétagée .

III 2- Résultats expérimentaux obtenus sur un matériau hydrophobe traité au
polytétrafiuoroethyléhe « P .T.F.E..

lll.i.l- Trattement de surface

Un matériau métallique hydrophile a subi un traitement au polytétrafluoroéthyléne, afin
d’obtenir une mouillabilité préférentielie vis 4 vis de la phase kéroséne a coalescer .

Ce traitement a été réalisé en quatre étapes 4 'E.A.W.A (Entreprise d’ Aluminium de la
Wilaya d’ Alger) a Si-Mustapha. [75]:

1- décapage du matériau métallique avec Pacide chlorhydrique;
2- neutralisation a la soude ;
3- vernissage des billes au polytétrafluoroéthyléne a haute pression;
4- séchage et polycondensation du film de polytétrafluoroéthyléne par chaufTage & haute
température{495°C)
De plus ,ce matériau a la propriété d'avoir une résistance physico- chimique importante .

HIL.2.2- Caractérisation qualitative de la mouiliabilité du matériau coalesceur

De la méme maniére,nous avons évalué qualitativement la mouillabilité du matériau
hydrophobe testé par la méthode décrite au chapitre (V) .
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La photo de la figure V1.13 illustre la formation d'un film homogene rouge de kéroséne autour
du matériau , caractéristique de la mouiflabilité préférentielle de ce dermier par la phase dispersée
en présence d'eau .

Figure VL13. Mouillabilité préférentielle du matériau coalesceur traité au potytétrafluorcethyléne par
le kérosene dispersé dans I'eau.
Phase continue sous forme de poches d'eaue colarée en hlew avee te blen de méthvie.
Phase dispersée sous forme de filnr entowrant fes hilles

-

I11.2.3- Caractéristiques de Ix mouillabilit¢ du matériau coalesceur

Le tableau VI.8 résume les valeurs respeclives des différents paramétres caractéristiques
de la mouillabilité du matériau coalesceur traité au polytétrafluoroéthyléne.

Angle de contact Tension interfaciale Travail d'adhésion Différence de tension
interfaciale
Qofw yolw wadh (so)/w (Ys/w-Ts/o)
(degré.) (dyne /em) {erg/em?) (dyne /em).
225 350 67, 30 32.30

Tableau VI.8. Résumeé des paramétres caractérisant [a mouillabilité du matériau coalesceur testé.

115.2.4 - Résultats expérim'entaux qualitatifs

Aprés injection de 'émulsion & travers la cellule de coalescence, composée de matériau
hydrophobe traité au polytéirafluoroéthyléne, nous avons noté au niveau du garnissage la
formation d’un film homogéne de kéroséne ,suivi par un relargage de grosses goutics de
kéroséne décantant instantanément . La phasé aqueuse traitée étail d’une parfaite hmpidité ce
qui traduit la trés bonne séparation hydrocarbure-eau .
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111.2.5- Résultats expérimentanx quantitatifs

Dans les conditions expérimentales suivantes :

- débit d’eau sur le venturi :30i/h soit une vitesse de passage de 0.73 cm/s |

- débit de kéroséne de 0.0483!/h soit une concentration de 1270 8mg/l environ,

- hauteur des cellules utilisées : H=5 c¢m, H= 10 cm ' :

- diamétre intérieur de la cellule de coalescencet 38 mm,

- surface de relargage constituée d’une grille hydrophile en acier mmyd'lbk,

- granulometr:e du matériau coalesceur dp=4.65mn,

nous avons testé |’efficacité d’une cellule de coalescence composée de matériau hydrophobe
traité au polytétrafluoroéthyléne et comparé ces résultals a ceux obtenus sur le matériau
hydrophobe traité a la silicone .

Le tableau V1.9 résume les résultats trouvés,

Matériau coalesceur Hauteur de 1a cellule de Cs(mg/l). %o séparation
coalescence (cm)

Matériau hydrophobe

traité a la silicone 5 134.06 29.45
dp=4.06mm
10 8843 93.04
Matérian hydrophobe '
traité au 5 122.25 90.38
polytétrafluoroéthyléne
dp=4.65mm

f0 42.57 96.65

Tableau V1.9. Résultats comparatifs des rendements de séparation des deux cellules de coalescence.

Les rendements de séparation obtenus sur le matériau hydrophobe traité au
polytétrafluoroéthyléne sont relativement plus importants que ceux obtenus sur le matériau
hydrophobe traité a la silicone. Ceci est lié a la différence de mouillabilité des deux surfaces de
coalescence vis a vis de la phase dispersée en présence d’eau.

Le travail d'adhésion Wadh (so)/w d'une phase hydrocarbure en présence d'eau a la
surface d'un solide est donné par la refation (V1.1)

Wadh (so)/w = Yo/w (1+ cosfo/w). (VL1)
On constate d'aprés cette relation que le travail d'adhésion est fonction de deux paramétres:

- la tension interfaciale huile-eau (Yo/w ),
- Tangle de contact des gouttelettes d'huile en préscnce d'eaun a la surface du solide Qo/w.

De méme,la relation de Young permel d’écrire :



Les courbes de la figure V1.14 montrent que la vitesse de passage de I"¢mulsion a travers
la cellule de coalescence influence le rendement de séparation. Cependant ,pour une méme
hauteur, de la cellule de coalescence, les rendements de séparation obilenus sur la cellule
composée de matériau hydrophobe traité au polytétrafluoroéthyléne sont plus élevés que ceux
obtenus sur la ceflule composée de matériau hydrophobe traité a la silicone Ceci s'explique
par le [fait que le travail d'adhésion de la phase hydrocarbure sur le matériau traité au
polytétrafluoroéthyléne ( Wadh (so)/w= 67.30 ergs/ cm? ) est plus important que celui obtenu
sur le matériau traité a la silicone ( Wadh (so)/w=51.41 ergs/ cm? )

IV. RESULTATS EXPERIMENTAUX OBTENUS A PARTIR DES CELLULES DE
COALESCENCE HYDROPHILES

Ce matériau est rendu hydrophile par lavage de ce dernier au moyen d’une solution de

" bichromate de potassium,

IV.1- Caractérisation qualitative de la mouillabilité dgv,matériau_hyg[ophilg

De la méme maniére, nous avons évalué qualitativement la mouillabilité du matériau
hydrophile test¢ par la méthode décrite au chapitre (V).
La photo de la figure VI.15 illustre ce type de mouillabilité,

Figure VLIS, Mouillabilité préférentielle du matériau hydrophile par la phase
contimue {eau )
Phase dispersée sons forme de goutteletios ronges de kéroséne

iv.2- Caractéristiques de la mouillabilité du matériau coalesceur
~Une goutte de kérosene déposée  sur la surface d'un matériau coalesceur hydrophile en

présefice d'eau prend une configuration d'équilibre illustrée par la photo de la figure Vi 1o

1
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Figure VL16. Photo caracteristique du comportement de la phase kéroséne (1) au contact
du matériau (3) en présence d’eau (2).
Mopillhilit: j);"."_-f.-"rL'f;f;m’h-- ile b v;,-.-_‘,.'.-u_ln I REPRY P
rarla phase connue (o PR
Le tableau VI.10résume les valeurs respectives des différents parameétres caractéristiques de la
mouillabilité du matériau coalesceur hydrophile . :

Angle de contact Tension interfaciale Travail d’adhésion | Différence de tension
' interfaciale
Oo/w Yo/w wadh (so)/w (Ys/w-Ys/o)
© {degré) {dyne jem) (erg/cm?) (dyne /em).
148 35 532 -29.68

Tableau VLIO  Résumé des paramétres caractérisant la moutllabitité du matériau coalesceur testé.

1V.3- Résultats expérimentaux qualitatifs

Le comportement de la phase dispersée de I’émulsion vis a vis de la phasc coalescente
est différent dans ce cas .Lez microgouttelettes de la phase dispersée sont interceptées par le
solide coalesceur et forment des poches de kéroséne au lieu d’un film.
Les photos de la figureVL17. jlluztrent c2 phénemene
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Figure VLI17. Photos mettant en évidence la formation de poches de kéroséne.
(Coalescence d'une émulsion kéroséne-can)

IV.4- Résultats expérimentaux quantitatifs

TV.4.1- Influence de la granulométrie du matériau coalesceur

Dans les mémes conditions expérimentales ; Co= 1270 8my/l, Vp=0.73 cm/s ,nous avons
procédé a 2 séries d’essais ,en ulilisant dans chaque cas un matériau hydrophile, de
granulométric différente’el présentant un travail d'adhésion Wadh (so)/w=532 crg/em?

Nous avons évalué la concentration résiduelle de la phase dispersée a la sortic de la cellute et
calculé le rendement de séparation en fonction de la granulomeétiie du garnissage

cLa figure VI8, représente Pévolution du rendement de séparation de la cetlule de
coalescence en fonction de la granulométric du matériau coalesceur.
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Ces courbes montrent clairement que la mouillabilité d’une part et la granulométrie du

Influence de la granulométrie du matériau coalesceur sur le rendentent de séparation.
Sériel : H=5cm. ; Série2 : H=10} cm.

matériau coalesceur d’une autre part, influent sur le rendement de séparation.

1V.4.2- Influence de la vitesse de passage de I’émulsion

Pour des vitesses de passage [fixes de I'émulsion a travers la cellule de coalescence et
dans les mémes conditions expérimentales,nous avons déterminé la concentration résiduelle de

la phase dispersée .

Les figures VL19.1 et VI.19.2 représentent I’évolution du rendement de séparation de la

cellule de coalescence en fonction de la vitesse de passage .

100 -
=
o
@ 60
a
b
se 40
20

Figure VI.19.1. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparation.
Sériel :dp=1 25mm ; Sérield ; dp=2.17mm ; Série3 dp 4 .O00mm ; Séried :dp- 9.8mm

a5

‘Q‘ «—a - Sériel
—a— Série2
—e— Séried
Séried
1 15 2
Vp (cm/s).

H=5cm.
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Figure VI.19.2. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparation.
Sériel .dp=1.25mm ; Série2 : dp=2.17mm ; Série3 :dp-4.06nun : Sévied :dp=9.8mm,
=1 (}cm

Nous constatons dans ce cas, que la vitesse de passage Vp est un paramétre trés sensible.
En éffet les rendements de séparation diminuent considérablement lorsque la  vitesse de
passage ‘augmente, jusqu’a atteindre un rendement de séparation de 30%; du fait :
- du faible travail d’adhésion de la phase dispersée sur la surface solide en présence d’eau
Wadh so/w=5.32 ergs/cm? ,
- des forces d'entrainement hydrodynamiques visqueuses « Fiyy » liée & I'écoulement de 1a phase
continue qui deviennent importantes a grandes vitesses de passage de I'émulsion ,
- de la faible granulométrie de I'émulsion au sein du venturi .

Ces trois parameétres ne permeltent pas aux  gouttelettes de la phase dispersée
d’atteindre des tailles assez importantes avant d’étre arrachées du matériau coalesceur.

V. CONCLUSION

Suite aux résuitats obtenus, on s’apergoit que la mouillabilité du matériau coalesceur est
un facteur important ; en eflet les meilleurs rendements de séparation sont obtenus avec des
matériaux  coalesceurs  hydrophobes, notamment, pour le inatériau traité au
polytétrafluoroéthyléne, présentant un important travail d’adhésion vis a vis de la phase
dispersée en présence d’eau (67.30 ergs/ cm?).

A des viteszes de paszage élevées, on alteint plus rapidement le rendewent de separation critique
(equi corvezpond avx phéaomenee de réfracticnnement de la phaze hydrocarbore coalezcee ) dons
le miften hydroplule que danz le milicu hydrophobe .Ceci est div vraizemblablement an rapport
dez forces hydredvnamiques vizgueuses « Fye » sur les forces d'adhezion «Fadly de la phaze
hydrecarbure zur le seltde coalescaur en presence d'ean (FywFadh)

Les faibles granulométries du matériau coalesceur augmentent ’efficacité de séparation
g p

quelle que soit la nature physico-chimique du matériau coalesceur. Cette derniére croit avec la
hauteur du lit coalesceur.
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La derni¢re étape de la coalescence qui aboutit & la formation de grosses goultes de la
phase coalescée est fonction de la nature physico - chimique de la surface de relargage ; cette
derniere semble aussi €tre un facteur déterminant sur le rendement de séparation .Ainsi nous
pouvons conclure que la phase de relargage peut étre une phase limitante de la coalescence.
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CHAPITRE VII : INFLUENCE DE LA PRESENCE DES AGENTS
TENSIO-ACTIFS SUR L’EFFICACITE DE SEPARATION DES
CELLULES DE COALESCENCE

I. INTRODUCTION

IL INFLUENCES DES AGENIS TENSIO-ACTIFS SUR LA STABILITE DES
EMULSIONS DES

IL1. Influence des agents Lensio - actifs sur les tensions superficielles et interfaciales
I1.2. Influence des agents tensio- aclifs sur la turbidité des émulsions
11.3. Influence des agents tensio- actifs sur la granutométrie des émulsions
11.4. Influence des agents tensio - actifs sur le temps de coalescence des gouttelettes de la
phase dispersée
Résultats expérimentaux
11.5. Influence des agents tensio-actifs sur le potentiel zéta

HI. RESULTATS EXPERIMENTAUX OBTENUS A PARTIR DES CELLULES DE
, COALESCENCE HYDROPHOBES

HI1.1. Résultats expérimentaux obtenus sur un matériau hydrophobe traité a la silicone
11.1.1. Influence de la granulométrie du matériau coalesceur
I1.1.2. Influence de la vitesse de passage de I'émulsion

II1.2. Reésultats expérimentaux obtenus sur un matériau hydrophobe fluoré

IV. RESULTATS EXPERIMENTAUX OBTENUS A PARTIR DES CELLULES DE
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. INTRODUCTION

Dang les procedes induziriels on rencontre tres sovvent dez emulsions hydrocarbure-eau

o . . . N et/ = T v
cotitenant dez agents tenzio-actifz Auzsi nous avens voulu tester Vefficacité de ce type de
eeparatent dang ce cas particolier.

Nous avons choisi , pour caractériser l'influence des agents tensio-actifs quatre  produits
représentatifs de chacune des grandes classes ioniques : '

1-Tensio-actifs solubles dans la phase aquense:

Tensio- actif anionigue : Lauryl Sulfate de Sodium ,de formule chimique : C 15 H35-0-SO5 Na.
C'est un produit trés soluble dans {’eau .

Tensio- actif cationique : Chlorure de Cétyltriméthylammonium , C'est un produit parfaitement
soluble dans I’eau, composé de 100% de matiére active.

Tensio- actifs non ionigue = Alcool Gras Synthétigue ,de formule chimique

R-OH-( CH;-CHz O);. Avec R: groupement alkyle .11 est composé de 100% de matiére active,
sa valeur de H.L.B est de 12 soluble dans P'eau

Ces produils solubles dans la phase aqueuse favorisent la mise en émulsion du kéroséne
dans I'eau, d'ou la formation des émulsions directes (o/w).

2-Tensio -actif solyble dans Ia phase dispersée.

Tensio--actifs non ionique : de nom commercial UNIDEM 404.C’est un désémulsifiant qui
s’applique aussi bien aux émulsions eau- pétrole brut au niveau des puits de production qu’aux
émulsions ctéees an dezzalage.

II. INFLUENCES DES AGENTS TENSIO-ACTIFS SUR LA S5TABILITE DES
EMULSTONS

Nous avons successivement considéré 1"influence  de ces différents agents tensio-actifs
sur la stabilité des émulsions d’hydrocarbure dans [’eau évaluée a partir

1- des tensions superficielles et interfaciales ;

2- de la turbidité ;

3- de la granulométrie des émulsions ;

2- du temps de coalescence des gouttelettes de la phase dispersée.
5- du potentiel zéta

Il.1- Influence des agents tensio - actifs sur les tensions superficielles et
interfaciales
Les figures VIL.1 et VIL2 représentent respectivement [’évolution de la tension
suverficielle de ’eau et de la tension interfaciale kéroséne - eau en fonction de la concentration
en agente tensio-actifs dans {a phase aqueuse .
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Figure VILL. Evolution de la tension superficielle de I'eau en fonction de la concentration
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Figure VII.2 Evolution de la tension interfaciale kéroséne-cau en fonction de la concentration
en agents tensio- actifs.
(02! tensio- actif anionigie @: fensio-actif cationique ;| - ! tensio-actif non ionigue.

Aussi, la figure VIL3 représente I’évolution la tension interfaciale kéroséne - eau en

fonction de la concentration de I'agent tensio-actif UNIDEM 404 (soluble dans la phase
dispersée).
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Figure VI1.3. Evolution de la tension interfaciale kéroséne-eau en fonction de la concentration
de ’agent tensio-actif (UNIDEM 404) soluble dans ta phase dispersée.

De la figure VII.1, 1l apparalt que Pensemble des 3 prodmts lestés abalssent fortement la
tension superficielle de I’eau méme a faible concentration.

Il en est de méme pour les mesures des tensions interfaciales entre fe kéroséne ct 1’cau;
voir figures VIL.2.et V113 . Cette réduction met en évidence le comportement des agents fensio-
actifs, dont la principale propriété est de se localiser a U'interface huile- eati par leur caractére
«amphotére» hydrophile — hydrophobe.

Nous remarquons une nette diminution de la tension interfaciale jusqu'a la concentration de
100 mg/l, Audeld de cette concentration I'abaissement de la tension interfaciale est faible. Nous
choisirons dans ce cas de tester ces différents produits & uns concentration de 100 me/l

¢

ll.2- influence des agents tensio- actifs sur la turbidité des émulsions

Nous avons mesuré et comparé la stabilité des différentes émulsions en présence de
100 mg/} de tensio- actifs solubtes dans la phase continue, en suivant I"évolution de I'absorbance
de chacune d’elles en fonction du temps de décantation.
Pour une longueur d’onde de 270 nm et pour une durée de 5 heures, nous avons obtenu  les
résultats représentés par la figure VIL4 tragant I'évolution de I'absorbance en fonction du temps.

1
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M

du temps de décantation.

Y :sans tensio -actif '} tensio- actif anionique : @ tensio-actif cationique : I tensio-actif non ionique.

La référence considérée au cours de ces essais est une émulsion simple de kéroséne dans
I'eau . Les concentrations et les conditions de mise en émulsion sont identiques pour tous les

es8ais.

L'émulsion formée en absence d'agent tensio-actif{ courbe “:jse distingue des autres émulsions
par la réduction trés rapide de I'absorbance .La décantation est rapide et le milieu s'éclaircit.

- En présence des agents tensio- aclifs (courbes ¢1* @ et :% )les valeurs de I'absorbance n’ont

pratiquement pas vari¢ pendant 5 heures. Ceci traduit la stabilité de ces émulsions.

{1.3- influence des agents tensio- actifs surla granulométrie des émulsions

L'analyse granulométrique des différentes émulsions générées dans les mémes
conditions précitées, en ’absence d'agents tensio- actifs et en présence de 100mg/l de chacun des
tensio —actifs dans la phase aqueuse, nous a permis de déterminer le diamétre moyen des ces
derniéres donné par le tableau VII.1 . :

Phase aqueuse vo/w (dyne /cm) de {yun )
sans tensio-actif. 35 38

+100mg/l tensio -actif 12.60 28 )
anienique

+ 100mg/l tensio -actif 7.30 2580
cationique .

+ 100mg/1 tensio -actif non 4.80 20.52
ignique

¥

Tableau VIL1. Influence de la présence des divers agents tensio- actifs

sur la granuloméitric des émulstons.
(I'p=0.73 cmss).
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Nous constatons que l'addition de 100mg/l d'agents tensio-actifs dans le générateur
d'émulsion, provoque un abaissement important des diamétres moyens des gouttelettes  huile
avec la diminution de la tension interfaciale et ce en fonction de la nature de Vadditif.

Ces résultats s’expliquent par la relation entre la tension interfaciale hydrocarbure- eau (yo/w) a
I'aire interfaciale {Ao/w) crée et ce pour un travail d'agi{ation[Wa}donné et fixe:

. Wa=Ao/w yo/w (VLD

Avec:
Wa : travail d’agitation utile;
Ao/w :  aire interfaciale kéroséne-cau crée |
yo/w : tension interfaciale kéroséne — eau
d'ou
Ao/w=__Wa (ViL2).

yo/w
L'aire interfaciale kéroséne-eau crée est inversement propertionnclle & Ia tension interfaciale.

Si "v" représente le volume de la phase kéroséne dispersée et "de" ¢ diametre des
microgouttes de I'émulsion générée, l'aire interfaciale créée est égale a:

. Ao/w=0v = Wa
. de yolw
d'ot;

de= 0v.yo/w (VIL3).
Wa

La relation (V11.3) montre que le diamétre des microgouttes des émulsions générées est
proportionnel a la tension interfaciale entre la phase continue et la phase dispersée.
Les résultats obtenus démontrent parfaitement I’efTet stabilisant des agents tensio-actifs testés,
La présence de ces produits a 100 mg/l permet une bonne stabilisation des émulsions kéroséne-

eau.

' 1.4- Influence des agents tensio -actifs surle temps de coalescence des
gouttelettes de la phase dispersée

La stabilité d’une émulsion peut étre définie par la mesure du temps de coalescence
d’une goutte d’hydrocarbure a I'interface hydrocarbure -eau [23] .

Ces mesures , nous ont peimi de tracer la courbe N=f (ic) , ou N représente le nombre
de gouttes n’ayant pas coalescé au temps tc ( figure VILS).
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Figure VILS. Courbe de distribution des temps de vie des gouttes de kéroséne a I'interface kéroséne-eau
Nombre dinteractions : 100 gonties.

Celte courbe fait apparaitre deux régions, qui traduisent deux phénomenes différents :

1~ drainage du film de la phase continue se trouvant entre fa goutle de la phase dispersée et le
plan interfacial ,caractérisé par " t" : temps de drainage de la phase continue ;

2- rupture du film interfacial caractérisée par une constante de vitesse K, obtenue dans la partie
(AB) de la courbe de la figure. VIL5 et qui obéit 4 la relation (VIL4):

Ln N=-K.{c + CONSTANTI (VIL4)

Le temps de coalescence d'une goutte d'hydrocarbure 4 I'interface hydrocarbure-eau est donc fa
somme du temps de drainage de la phase continue se trouvant entre la goutte de la phase
dispersée et le plan interfacial et le temps de rupture du film interfacial.

En général la stabilité des gouttes d’une phase dispersée est caractérisée par le temps de
coalescence de demi-vie ti;2; temps pour lequel la moiti€ des gouties ont coalescé [23] .
Ainsi, pour chaque type d’émulsion testée ,nous avons procédé a la mesure des paramétres
suivants : t) , tp et K ,en admettant la relation suivante [23] -

th = Hin-I/K (V”5)
- Résultats expérimentaux
Quatre séries d’essais ont été effectués en absence et en présence de 100 mg/l d'agents

tensio-actifs solubles dans la phase aqueuse Pour chacune d’elles , nous avons mesuré les
différentes valeurs de t;; , tp et K . Les résultats obtenus sont résumés dans le tableau VIl 2.
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Emulsion Emulsion + 100mg/l +100mg/l + 100mg/1
Sans tensio- actif | tensio- actif | tensio- actif
tensio- actifl anionique cationique | non ionigue
Paramétres
tiz (s) 2.60 3.82 582 4.37
K (s7) 0.60 0.51 0.49 0.43
tp (s) 1.00 1.87 3.79 2.05

Tableau VII.2. Divers parameétres déterminant la stabilité des émulsions testées.

Apres drainage et rupture du film d’eau se trouvant entre la gouite et interface la
coalescence de la goutte injectée sc traduit par l'écoulement de celle-ci colorée en rouge dans

la nappe de kéroséne coloré en jaune . Des gouttes satellites se forment aprés coalescence de la
goutté primaire .

D'apres les résultats du tableau V11.2,0n remarque bien que le temps de coalescence de
demi-vie ty;; augmente en présence des agents tensio- actifs et cette évolution est fonction de la
nature de ’additif utilise.

La stabilité des émulsions testées correspond a [23]:

- I élévation du temps de demi vie de coalescence ( ti2 ),

- une réduction de la vitesse de drainage du film de la phase continue (ty ),

- une diminution de la constante de vitesse de rupture du film interfacial (K).

Le tableau VIL3 résume les différentes valeurs de ti, K, t)) obtenues dans le cas ol
100 mg/l de tensio -actif sont injectés dans Ja phase dispersée { UNIDEM 404 ).

) tin (S) 568
K (s) 0.35
tp (S) 2.87

Tableau V11.3. Divers paramétres déterminant la stabilité de I"émulsion testée.

Ces résultats montrent I'effet stabilisant de ce tensio- actil . En effet le temps de demi-vie
de coalescence ty, passe de 2.60s sans tensio -actif a 5.68s en présence de 100 mg/l de tensio-
actif soluble dans la phase dispersée .Il en est de méme pour les valeurs de K (constante de
vitesse de rupture du film interfacial) et de t), (vilesse de drainage du film de ta phase continue).

1.5 - Influence des agents tensio-actifs sur le potentiel Zéta

'Le tableau VI1.4 résume linfluence de la présence de 100 ing/! de chacun des agents
tensio-actifs sur le potentiel z€ta des microgouttes des dispersions kéroséne-eau.
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Emulsion Emulsion + 100mg/l +1H0mg/l + 100mgA + 1(Hhng/]
Non tensio- actif tensio- actif tensio- actsf tensio- actif
Stabilisée aniotique cationique nen ionique non ionigque
soluble dans Ia | soluble dans Ia
phase agueuse phase
' dispersée
Potentiel zéta -17.5 -34 +39 -36.6 -2l
(mv)
Tableau VIL4. Influence dez diffsyents tenzio- actifs (100mg/ly zur le potentis] zeta moven
d’une emulzion kérozene-san
) On constate une variation notable du potenticl zéta en préscnce  de chacun des agents

tensio-actifs .

Une émulsion non stabilisée est caractérisée par un potentiel zéta négatif
caracléristiques des deux liquides .

dié aux

Les autres types d'émulsions sont par contre T&'ACENIERE par un potentiel électrique
représentatif de la nature ionique du tensio-actif rajoute & ces derniéres.

Il. RESULTATS EXPERIMENTAUX OBTENUS A PARTIR DES CELLULES DE
COALESCENCE HYDROPHOBES

.HI.1- Résultats expérimentaux obtenus sur un matériau hvdrophobe traité a la
silicone '

Nous avons testé les performances des cellules de coalescence constituées d'un matériau
hydrophobe traité a la silicone, dans le cas o0 100 mg/l de tensio_aclifs sont injeciés dans la
phase aqueuse en amont du venturi. En effet. pous: avens procéds a Vitude m;périmautale pour
chaque type de tensio -actif utilisé.

IIL.1.1- Influence de Ia granulométrie du matériau coalesceur

Nous avons réalisé trois séries d’essais, on utilisant dans chaque cas un matériau
hydrophobe siliconé présentant une énergie de surface ys de 23 dynes/cm et de granulométiic
respective de 1.25mm ; 2.17mm ;4.06mm .

Les conditions expérimentales sont:

Hauteur de la cellule H=]0cm.

Vitesse de passage de I'émulsion Vp=0.73 cnv/s.

Concentration de F'effluent en kéroséne a I'entrée de la cellule Co=1270.8mg/.

Nous avons mesuré pour chacune d’elles la concentration résiduelle du kérosene en
régime permanent et calculé le rendement de séparation de la cellule de coalescence. Les
courbes de la figure VIL.6 représentent I'évolution du rendement de séparation des microgoultes
de a phase dispersée en fonction de la granulométrie du garnissage.
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Fioure VIL6. Influence de la granulométrie d'un matériau coalesceur hydrophobe
sur le rendement de séparation.
iy :sans fensio -actif ;' :tensio- actif anionique | @: tensio-actif cationique ;% tensio-actif non ionigue.

Nous remarquons que la présence des agents tensio -actifs perturbent le refargage de la
phase dispersée coalescée En effet on constate un relargage accéléré de la phase coalescee sous
forme de gouttelettes plus fines et d'autant plus fines que la tension interfaciale yo/w diminue.

La courbe 7 correspond  la référence sans agent lensio- actif Danz ces conditions une
émulsion non stabilisée est parfaitement séparée .La concentration résiduelle Cs est inférieure

- 46.00 mg/l pour une granulométrie du matériau coalesceur de 1.25 mm , représentant ainsi un

rendement supérieur a 99%.
Les courbes (), @ et 3 représentent respectivement les rendements de séparation en présence

des agents tensio - actifs anionique, cationique et non ionique Dans ce cds ,nous constatons uin

abaissement  du rendement de séparation en fonction de la granulométriec du matériau
coalesceur du méme type quel que soit le tensio- actif utilisé,du fait de la diminution de la
tension interfaciale kéroséne-eau (yo/w) et de la faible granulométrie des goutieleltes de la phase
dispersée . Ainsi on constate que ¢’est avec le tensio actif cationique que les rendements de
séparation sont les plus bas.

111.1.2- Influence de la vitesse de passage de I émulsion

'Les figures VIL7.1;VIL.7.2 et VIL7.3 réprésentent pour chaque type d'agent tensio- actif
injecté en amont du venturi, ’évolution du rendement de séparation de la cellule de coalescence

‘en fonction de la vitesse de passage de I'émulsion pour chaque granulométrie du matériau

coalesceur.
Ces essais sont réalisés dans les mémes conditions expérimentales
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FigureVIL7.1. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparation
pour chaque type de tensto- actif.
dp=1.25 mm
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FigureV11.7.2. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparation
' pour chaque type de tensio- actif.
dp=2.17 mm.
0 -sans tensio -actif {1):tensio- actif anionique ; @: tensio-actif cationique . % tensio-actif non ionique.
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FigureVIL7.3. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparation
pour chaque type de tensio- actif,
_ dp=4.06 mm .
@i :sans tensio -actif’ ;D tensio- actif anionigue ; @: tensio-actif cationique ;" :tensio-actif non ionigue.

. L’augmentation de la vitesse de passage perturbe fortement la coalescence de la phase
dispersée. Au fur et @ mesure que la vitesse de passage augmente, le milieu se trouble par un
relargage de petites gouttes sous forme de chapelets , puis un réfractionnement rapide de la
phase coalescée se produit. Dans certains cas il y a apparition d’un phénomeéne de moussage. Ces
différents phénoménes provoquent un engorgement du décanteur, ce qui réduit son pouvoir de
séparation. ' '
Ces phénoménes sont plus accentués avec le tensio actif cationique Mi¢ a part ce dernier qui
semble perturber efficacité de la cellule de coalescence, on est arrivé a obtenir , dans des
conditions bien déterminées,des résultats satisfaisants. |

lll.2- Résultats expérimentaux obtenus sur un matériau hydrophobe fluoré

Une autre série d’essais est réalisée sur un it hydrophobe, constitué d'un matériau
hydrophobe traité au polytétrafluoroéthyléne de granulométrie dp=4.65mm et présentant une
énergie de surface vs de 18 dynes/cm .

Dans les mémes conditions expérimentales ;nous avons testé I’efficacité de cette cellule -
de coalescence en présence de 100 mg/l de chacun des tensio- actifs anionique, non ionique et
cationique dans ’eau , avant la dispersion du kéroséne dans la phase continue. Les résultats
obtenus s_bm représentés par le tableau VILS et sont comparés aux résultats obtenus sur un
matériau hydrophobe siliconé.
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Matériau Type d’émulsion Cs (mg/l} % séparation
Matériau traité a la sans tensio- actif 88 43 03 04
siltcone - -
dp=4.06mm + 100 mg/l tensio-actif 25365 80.04
anionique
+ 100 mg/l tensio-actif 374 89 70.5
cationigque
+ 100 mg/l tetisio- actif 539.58 57.54
non ionique
Matériau traité au sans tensio- actif 42.57 96.65
polytétrafluoroéthyléne
dp=4.65mm + 100 mg/l tensio-actif 82.60 93.50
anionique
i + 100 mg/l tensio-actif 277.03 78.2
cationique
+ 100 mg/l tensio-actif 146.77 ) 88.45
non ionique

Tableau VIL5. Résultats comparatifs de I''mfluence de la présence des agents tensio- actifs dans §a phase
continue sur le rendement de séparation des deux cellules de coalescence

4
Malgré une granulométrie élevée, nous remarquons des rendements de séparation
importants pour ce type de garnissage ,méme en présence des agents tensio-actifs .

. L’augmentation de la vitesse de passage perturbe la coalescence de Ia phase dispersée Al
fur et @ mesure que la vitesse de passage auginente, le milieu se trouble par un relargage de fines
gouttelettes. Effectivement a des vitesses de passages élevées, les forces hydrodynamiques
visqueuses & Pintérieur du lit deviennent plus importantes, jusqu’a atteindre des valeurs
supérieures aux forces d’adhésion entre la phase coalescée et le solide coalesceur qut diminuent
en présence des agents tensio- actifs, ce qui provoquera "entrainement de la phase dispersée vers
la surface de relargage.

Les résultats obtenus sont représentés sur la figure VIL 8.
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FigureVIL8 Influence de la vitesse de passage sur le rendement de separation -
pour chaque type de tensio- actif.
1 isans tensio ~actif U tensio- actif anionique : @ tensio-actif cationigue (¥ densiv-actif non ionigue.

IV. RESULTATS EXPERIMENTAUX OBTENUS A PARTIR DES CELLULES DE
COALESCENCE HYDROPHILES

Dans les méme conditions opératoires ,nous avons testé des cellules de coalescence
constituées d'un matériau hydrophile de granulométrie respective de 1.25mm ; 2.17mm :4.06mm

IV.1- Infiluence de la granulométrie du matériau coalesceur

De la méme fagon, nous avons procédé a 1" étude de ettet de la granvlométrie du materiau
coalesceur hydmphlle sur le rendement de séparation de la cellule de coalescence.
Dans les mémes conditions expérimentales ,nous avons obtenu  les résultats renréseniés nar les
courbes de la ligure VILO mdiquant ponr chaque type de (ensio- actifle rendement de séparation
des microgouttes de la phase dispersée en fonction de la g ganulomeme du garnissage.
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Figure VILY Influence de la granulométrie du matériau coalesceur sur le rendement de séparation.
W isans tensio -actif [ tensio- actif anionigque ; D tensio-actif cationique 5 tensio-actif non ionique.

Nous observons un relargage accéléré de la phase coalescée sous forme de fines
goutielettes , ce qui explique la diminution du rendement de séparation dans ce cas de figure. £n
présence du tensio- actif cationique, les rendements de séparation sont plus importants et 1’on
remarque que la cellule a un comportement d’une ceflule hydrophobe aprés quelques heures de
fonctionnement.

IV.2- Influence de la vitesse de passaae de I'’émulsion

Les figures VIL1O.1; VIL10.2 et VIL10.3 représentent pour chaque type d'agent tensio-
actif injecté en amont du vemturi et pour chaque granulométric du matériau coalesceur
hydrophile et dans les mémes conditions expérimentales ,I"évolution du rendement de séparation
de la cellule de coalescence en fonction de la vitesse de passage de I’émulsion.
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Figure VIL10.1. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparation

pour chaque type de tensio- actif
dp=1.25 mm

sans tensio -actif U tensio- actif anionique | @ tensio-actif cationigue '3 tensio-actif non ionigne.
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Figure VIL10.2. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparation -
pour chaque type de tensio- actif.
dp=2.17mm..
@ sans tensio -actif U :tensio- actif anionique : @ tensio-actif cationigue % tensio-actif non ionigue.
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Figure VILT0.3. Influence de la vitesse de passage sur le rendement de séparatiofi
pour chaque type de tensio- actif.
cdp =406 mm .

ar :sans tensio -actif :r-tensio- actif anionique ; @: iensio-actif cationique 3 tensio-actif non ioni ne.
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Quand la vitesse de passage augmente, trés vite le milien se trouble par un
réfractionnement de la phase coalescée au niveau du décanteur et un phénomeéne de moussage
apparait. On s’apergoit que la séparation des phases est trés sensible a Paugmentation de la
vitesse de passage .Ceci est dii vraisemblablement au rapport des forces hydrodynamiques
visqueuses « Fyy » sur les forces d’adhésion « Fadh» de la phase hydrocarbure sur le solide

coalesceur en présence d’eau ( Fyv/ Fadh) En effet les forces hydrodynamiques visqueuses

« Fyv »lides a la vitesse de passage de I'émulsion sont importantes et les forces d'adhésion,
« Fadh » sont plus faibles en présence des agents tensio-actifs De ce fait les gouttelettes de la
phase dispersée sont entrainées & travers la cellule et sont relarguées sous forme de trés fines
goutteleties responsables de la turbidité de l'effluent.
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V, INFLUENCE DF. LA PRESENCE DE L'AGENT TENSIO ACTIF DANS LA PHASE
DISPERSEE SUR L’EFFICACITE  DE SFPARATION DES CELLULES DR
COALESCENCE T e

3

Des essais comparalifs ont €16 effectués entre trois cellules de coalescence constituées
respectivement: d'un matériau hydrophile, d'un matériau hydrophobe siliconé et d'un matériau
hydrophobe fluoré .

Dans les mémes conditions expérimentales ;nous avons testé les performances des cellules de
coalescence dans le cas ou 100 mg/l de tensio -actif sont injectés dans la phase dispersée . En
effet, nous avons mesuré pour chaque granulométrie du matériau coalesceur testé , en régime
permanent,la concentration résiduelle en kéroséne de Peffluent et calculé le rendement de
séparation.

Les résultats obtenus sont résumés dans le tableau VIL6.

Matériau coalesceur Granulométrie du Cs (mg/l) % séparation

matériau coalesceur
| {mm).
Matériau hydrophile 1.25 139.53 89.02
2,17 20523 83.85
4.06 282.11 77.80
Matériau hydrophobe 1.25 4041 96.82
siliconé 2.17 73.07 9425 '
4 06 171.13 86.53
Matériau hydrophobe | 4.65 6442 ' 9493
fluoreé

Tableau VIL6. Influence de la présence de 100 mg/l de tensio -actif non ionique soluble dans la phase
dispersée sur les performances d’épuration des trois celiules de coalescence.

Les rendements de séparation obtenus sur les trois types de cellule de coalescence en
présence de 100 mg/l d’agent tensio-actif soluble dans la phase dispersée sont du méme ordre
que ceux obtenus sur les mémes cellules sans I’ajout d’agents tensio- actifs. Ceci montre que le
tensio- actif soluble dans la phase dispersée n’affecie pas I'efficacité de séparation des deux
phases comme dans le cas des tensio- actifs solubles dans la phase aqueuse .Nous supposons-que
ceci est lié aux propriétés physiques des agents tensio- actifs utilisés .En effet un tensio actif
soluble dans I’eau favorise la formation de I’émulsion directe (o/w) et un tensio actif soluble
dans la phase huile favorise la formation de I’émulsion inverse (w/o} [19]. L’'UNIDEM 404 est
un agent tensio.actif soluble dans la phase dispersée ;.11 joue le rile d'un dézemulsifiant |
rendant ainsi I’émulsion testée plus instable et facilement séparable.

Aussi, nous avons observé a la sortie des cellules de coalescence testées, un relargage accéléré

de gouttes de phase dispersée ,mais la concentration résiduelle mesurée a la sortie du lit

coalesceur ne présente pas d’écarts importants. Les gouttes relarguées ont un diamétre momdre ‘
mais =ufhgamnwnt important peur décanter instantanement.
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Vi. CONCLUSION

Les résultats obtenus, montrent que la présence des agents tensio- actifs dans la phase
aqueuse influence les rendements de séparation des cellules de coalescence testées. Ceci est d
aux diamétres des gouttelettes de I’émulsion injectée, mais aussi aux charges superficielles qui
créent un effet de répulsion entre les gouttes.

Cependant, mis a part le tensio- actif cationique, les cellules de coalescence hydrophiles sont les
plus sensibles a la présence de ces derniers. Ceci semble étre i au faible travail
d’adhésion de la phase dispersée sur le solide coalesceur hydrophile en présence de fa phase
aqueuse.

Nous remarquons que Pajout d'un tensio -actif soluble dans la phase dispersée affecte
genethlentent efficacité dez cellules de coalescence

La vitesse de passage devient un facteur limitant en présence des agents tensio- actifs En
effet nous remarquons une baisse sensible des rendements de séparation et nous conzlatons
que les cellules de coalescence hydrophiles sont les plus influencées et les plus sensibles,

e phénoméne de relargage est particulier en présence des agents tensio-aclifs
Lffectivement les gouttes relargudes sont plus fines ¢t au fur ¢t a mesure que la vitesse de
passage augmente, des phénomeénes de réfractionnement el autres apparaissent .Ce phénoméne
est trés particutier dans le cas des cellules hydrophiles.
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CHAPITRE VIII ;: ETUDE DE LA MOUILLABILITE DES MATERIAUX
COALESCEURS EN PRESENCE DES AGENTS
TENSIO-ACTIFS

1. INTRODUCTION
11, RESULTATS EXPERIMENTAUX -

IH . INTERPRETATION DES RESULTATS



I. INTRODUCTION

Nous avons évalué la mouillabilité des différents matériaux coalesceurs testés en présence
des agents tensio- actifs choisis, dans le but d’étudier U'influence de ces dernierz sur le

comportement de la phase dispersée de I’émulsion sur le solide coalesceur.

Les tableaux VII1.1, VIIL.2, VII1.3 et VII1.4 représentent pour chacun des agents tensio-
actifs solubles dans la phase aqueuse, Pinfluence de la concentration de ces derniers sur les
paramétres caracténstiques de la mouillabilité de chacune des surfaces de coalescence.

Tensio-actif anionique.

Concentration des Angle de Tension Travail Différence de tension
agents tensio- contact interfaciale d’adhésion interfaciale

actifs Oo/w yolw Wadh so/w (ys/w-ys/o)
(mg/h) (degré ) (dyne. ‘cm) (erg /cm?) (dyne,/cm)

0 22,50 35.00 67.30 32.30

50 34.50 22.90 41.76 18.86

100 40.50 12.60 2217 9.57

500 26.50 8.40 15.90 7.50

1000 30.66 4.10 7.62 3,52

Tensio-actif non ionique.

0 22.50 35.00 67.30 32.30

50 40.00 8.90 1571 681

100 40.00 4.80 8.47 3.67

500 50.00 4.70 7.71 3.01

1000 48.00 3.50 5.84 2.34

Tensio -actif cationique.

0 22.50 35.00 67.30 3230

50 26.00 7.70 14.61 6.91

100 44.00 7.30 12.54 5.24

500 39.00 4.70 8.35 ‘ 3.65

1000 39.00 1]14.60 8.17 3.57

Tableau VIIE.1. Résumé des paramétres caractérisant la mouillabtlité du solide coalesceur
traité au polytétrafluoroéthyléne, en présence des agents tensio- actifs testés. .
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Tensio-actif anionique.

Concentration Angle de Tension Travail Différence de
- des agents contact interfaciale d’adhésion tension interfaciale
tensio-actifs - Do/w yo/w Wadh so/w (Ysw-ys0)
(mg/h) (degré: ) (dyne /cm) (erg /cm?) (dyne cm)

0 62 35.0 5141 16.41

50 44 22.90 39.36 16.46

100 48 12.60 21.02 8.42

500 47 8.40 [4.12 5.72

1000 50 4.10 6.73 2.63

Tensio- actif non ionique.

0 62 35.00 51.41 16.41

50 46 8.90 1507 G.17

100 64 4.80 6.90 2.10

500 45 4,70 8.02 332

1000 63 3.50 5.08 1.58

Tensio- actif cationique,

0 =« 62 35.0 51.41 16.41

50 38 1.70 13.76 6.06

100 54 7.30 11.58 4.21

500 47 4.70 7.90 3.20

100 52 4.60 7.43 2.83

Tableau Vill.2. Résumé des paramétres caractérisant la mouillabilité de la surface
de coalescence traitée a la silicone, pour les différents agents tensioactifs testés.
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Tensio-actifl anionique.

Concentration Angle de Tension Travail Différence de
des agents contact interfaciale d’adhésion tension interfaciale
tensio actifs Bo/w Yo/w Wadh so/w {ysw-Ys0)

L (mgh) (degré) (dyne /cm) (erg: /em?) (dyne Jem)
0 148 35.0 5.32 -29.68

50 160 22.9 1.39 -21.50

100 142.5 12.6 2.60 -9.99

300 159 8.4 0.560 -1.83

100, 143.5 4.1 0.30 -3.29

Tensio-actif non ionique.

0 148 35.00 5320 -29.68

50 150 8.90 ' 1.192 -7.70

100 145 4.80 0.868 -3.93

500 154 4,70 0.479 -4.22

1000 152 3.50 0.413 -3.087

Tensio actif cationigue.

0 . 148 35.0 5.32 -29.08

50 48 7.70 12.85 5.151

100 40 7.30 12.89 5.59

500 36 4.70 8.50 3.802

1000 35 4.60 8.36 3.767

Tableau VII1.3. Résumé des paramétres caractérisant 1a mouillabilité du materiau

pour les différents agents tensio-actifs testés.
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Tensio- actif anionique.

Concentration Angle de Tension Travail Dilférence de
des agents confact interfaciale d’adhésion tension interfaciale
tensio-actifs Oo/w TO/W Wadh so/w (ysw-yso)
(mg/h). (degré. ). (dyne /cm). (erg /em?) (dyne /em)

0 162 35.00 1.71 -33.28

50 156 22.90 1.99 -20.90

100 155 12.60 1.18 -11.41

500 152 8.40 0.99 -7.40

1000 149 4.10 0.58 -3.51

Tensio- actif non ionique.

0 162 35.00 1.710 -33.28

50 165 8.90 0311 -8.58

100 160 4.80 0.292 -4.50

500 157 4.70 0.376 -4.32

1000 158 3.50 0.255 -3.24

Tensio-actif cationique.

0 162 35.00 1.715 -33.28 -

50 156 7.70 0.66 -7.03

100 147 7.30 1.18 -0.11

500 38 4.70 8.40 3.70

1000 32 4.60 8.50 3.90

Tableau VIIL.4. Résume des divers paramétres caractérisant la mouillabilité de 1a surface
de coalescence en acier inoxydable, pour les différents agents tensio-actifs testés.

Les photos de la figure VI 1 illustrent quelques mesures des angles de contact de la
phase dispersée sur différentes surfaces de coalescence en présence da la phase aqueuse .
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(2)

(b)

(c)

Figure VIILI. Photos caractéristiques du comportement de la phase kérosene (1) au contact de la surface
de coalescence (3) en présence de la phase aqueuse (2). .
(1) -Surface de coalescence traité a la silicone, (hAw =62°. :
(h): Surface de coalescence traité au polytétrafluroéthyléne | (hiv - 4(° en présence
de l'agent tensio-actif non ionique.
(c):Surface de coalescence en acier inoxydable. (hAe - 162°
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ill. INTERPRETATION DES RESULTATS

D'aprés les relations décrites dans le chapitre IV le travail d"adhésion entre un solide et un
liguide s'écrit selon la relation:

Wadh (so)}w =yo/w (1 +cos Bo/w)  (VIILI) [15]
avec
- Wadh so/w : travail d’adhésion d’une phase hydrocarbure en présence d’eau a la surface
d’un solide. :

- Yo/w : tension interfaciale entre la phase dispersée (huile) et la phase continue (eau).

Cette relation montre que pour une émulsion donnée, le travail d'adhésion dépend de la
tension interfaciale (yo/w) et de l'angle de contact {Qo/w).
Cependant ,nous observons que si la tenston interfaciale (yo/w) est fortement abaissée pour des
doses croissantes des agents tensio-actifs dans la phase continue , 'angle de contact (0o/w) par .
contre n’est pas modifié | ceci permet de conclure ,selon la relation de young [15] :

ys/w = ysfo + yo/w. cos Bo/w (VIIL.2)
d'ou
cos Yo/w = ys/w - ys/o (VIIL3)
yolw

(ue ce sont les valeurs des tensions interfaciales solide —phase aqueuse ( ys/w) et solide —phase

dispersée ( ys/o ) qui diminuent dans un méme rapport que la tension interfaciale yo/w (voir
figure VIIL.2). :

yo/w (dynes/cm)

10 -

0 , ,
0 10 20 30 40

Y s/w -y s/o {(dynes/cm)

Figure VIIL2. Evolution de la différence des tensions interfaciales solide —phase aqueuse ( ys/w) et
solide —phase dispersée { ys/o Jen fonction de la tension interfaciale phase dispersée-phase aqueuse (yo/w).
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Donc _si I'angle de contact Bo/w reste constant le travail d'adhésion diminue en fonction de la
concentration des agents tensio-actifs (voir figure VI11.3) dans un méme rapport que la dittérence
des tensions interfaciales solide —phase aqueuse ( ys/w) et solide ~phase dispersée ( ys/o ) (voir
figure VIIL4) puisque le travail d'adhésion Wadh (so)/w est exprimé par la relation VI11.4;

Wadh (so)w = (yo/w) +( ys/w - ysfo) (VIIL4)

80 -, Wadh (so)/w (ergs/cm?)

[ ¥
60
40 -
20 -
0 T 1 v A |
0 250 500 750 1000

Concentration de l'agent tensio-actif (mg/1)

Figure VIIL3. : Evolution du travail d'adhésion de la phase hydrocarbure sur la surface de coalescence
traitée au polytétrafluoroéthyléne en fonction de la concentration de I'agent
tensio-actif anionique dans la phase aqueuse.

80 1 Wadh (so)/w (ergs/cm?)
60 -
40 -

20

0 . . - :
0 10 20 30 40

ys/w - ys/o (dynes/cm)

Figure VIIL4. : Evolution du travail d'adhésion de la phase hydrocarbure sur la surface de coalescence
traitée au polytétrafluoroéthyléne en présence de l'agent tensio-actif anionique en
fonction de la différence des tensions interfaciales solide - phase aqueuse ( ys/w)

et solide —phase dispersée ( ys/o ).
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Par contre nous remarquons des résultats fort intéressants dans le cas de 'agent tensio -
actif cationique sur le verre et ’acier. Nous constatons que la présence de ce dernier dans la phase
continue, rend hydrophobe le verre & une concentration de 50 mg/l el ’acier & une
concentration de 500 mg/l .

Ce phénoméne d’inversion de mouillabilité s’explique par le greffage des molécules de tensio -
actif cationique sur la surface polaire du matériau ,pour constituer un film superficiel & caractére
hydrophobe [ 7]. Les courbes de la figure VIILS et la figure VIIL6 illustrent ce phénoméne
d'inversion de moutllabilité.

30 ., Ys/w - ys/o (dynes/cm) .
20 -

~— yo/w (dynes/cm)
40

-30 T (2)

Figure VIILS. Evolution de la différence des tensions interfaciales solide -phase aqueuse ( ys/w) et
solide —phase dispersée ( ys/o Jen fonction de la tension interfaciale phase dispersée-phase aqueuse (yo/w).
(1}):Verre hydrophobe en présence de agent tensio-actif cationique,

(2):Verre hydrophile en présence de I'agent tensio-actif cationique.

30, ys/w-ys/o (dynes/cm)
20
10 [

ol
400

20 4
E
|

230 -
40

Wadh (so)/w (ergs/cm’)

15

Figure VIL6. : Evolution du travail d'adhésion de la phase hydrocarbure sur le verre hydrophile en
présence de Fagent tensio-actif cationique en fonction de la différence des tensions interfaciales
solide —phase aqueuse ( ys/w) et solide ~phase dispersée ( ys/o ).
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Les photos de la figure VIIL7 et la figure VIII.8 caraclérisent ce phénoméne d’inversion
de mouillabilité.
Cette observation est importante, car ta surface de relargage est conslituéed une grille en acier
inoxydable hydrophile. L utilisation d’un {ensio-actil cationique rendra cette surface de
relargage mouillable par la phase hydrocarbure. Ce qui présente un inconvénient pour un bon
relargage de la phase coalescée.

(n)

Fieure, VI11.7. Caractérisation du phénoméne d'inversion de mouillabilité du verre hydrophile (3) vis 2
vis d'une goutte de kéroséne (1) en présence d"agent tensio- actif dans la phase continue (2).
(1) :en Habsence d agent tensio-actif. Qofw=143°.
(h): en présence de 1000 mg-l de tenyio-actif cationigue Qofw = 35°%,

Fipure VIIV.R Caractérisation du phénoméne d’inversion de mouillabilité de 1'acier inoxydable (3) vis &
vis d'une goutte de kéroséne (1) en présence d"agent tensio- actif dans la phase continue (2).
(1) :en l'absence d agent tensio-actif Do/w=162°.
(b): en présence de 1000 mgd de tensio-actif cationique Qofw=32°.
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CHAPITRE IX.VISUALISATION DES PHENOMENES D'INTERACTION
DANS LE DOMAINE DE LLA COALESCENCE

I. INTRODUCTION ‘

il. ETUDE DES INTERACTIONS ENTRE LES GOUTTES D’HYDROCARBURE ET
LES SOLIDES COALESCEURS

I 1. Dispositif expérimental
I1.2. Essais expérimentaux
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11.2.1.1.1. Surface de coalescence hydrophobe préférentiellement mouiliée par
la phase hydrocarbure
11.2.1.1.2. Surface de coalescence hydrophile non mouitiée par la phase
hydrocarbure. .
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hydrophobe
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hydrophobe
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hydrophile ,
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11.2.2.2. Garnissage hydrophile
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L ETUDE DU PHENOMENE DE RELARGAGE

1.1, Observation des phénoménes
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LI 1.2, Surface de relargage hydrophobe
I11.2. Conclusion
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. INTRODUCTION

Le but de ce chapitre est d’analyser les mécanismes des nteractions qui se produisent entre
les différentes phases en présence : phase solide - phase dispersée — phase continue au cours des
différentes étapes de la séparation par coalescence et d'étudier 'influence et les perturbations
, provoquées par la presence des agents tensm actifs au niveau des différentes surfaces de
coalescence .

Les phénoménes mis en jeu seront visualisés danz des cellules modeles tranzparentes par un
systéme de microscopie & grande profondeur de champs et par systéme vidéo.

. ETUDE DES INTERACTIONS ENTRE LES GOUTTES I HYDROCARBURE ET
LES SOLIDES COALESCEURS

Il.1- Dispositif expérimental

Dans le but de bien visualiser les phénoménes mis en jeu dans les lits coalesceurs ,
lorsque les gouttelettes d’hydrocarbures viennent au contact du garnissage ,qui correspond a
une surface de coalescence, nous avons ufilizé deux mentages permeftant de vicuahizer
cefte étape en statique et en dynamigue.

a) En statique : '
La figure IX.1 illustre le schéma de la cellule transparente cylindrique utilisée pour

I' étude en statique, des interactions gouttes d’hydrocarbure- surface de coalescence , gouttes
d’hydrocarbure-phase coalescée.

Figure IX.1 Schéma d’une cellule transparente utilisée pour I’étude en statique, des mteracuons

gouttes d’hydrocarbure- surface de coalescence.
Cette cellule se compose d’un tube cylindrique @ de 50mm de diamétre, rempli d’eau . Sur ce
tube est placé un raccord type SVL  comportant une pastile en caoutchouc @. Par
’intermédiaire de cette derniére, on injecte au moyen (. {"aieuitle @ d’une micro seringue @
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des gouttes de kérostne coloré en rouge ® , qui vont interagir au piveau de la génératrice
supérieure ® de la cellule, jouant ainsi le role d’une surface solide de coalescence.

Pour avoir un caractére hydrophile marqué la surface internc de la cellule est
parfaitement décapée par un mélange sulfochromique. Dans le cas contraire , ou 'on recherche
une surface hydrophobe,la surface interne de fa cellule est revétue d’un film de silicone selon la
procédure opératoire décrite dans le chapitre VI .

L’observation est réalisée au moyen d’un microscope stéréoscopique type CITOVAL 2.
équipé d’un zoom et d’un appareil photographique type PRAKTIKA

A partir de cette cellule, il est possible de mesurer les temps de coalescence pour les
différents types de parois et différents types d’interactions .

b) En dynamique :

Nous avons utilisé une pastille en verre @ schématisée par la figure 1X.2, a I’intérieur
de laguelle, nous avons inséré une couche de matériau traité @ et nous avons placé celle-ci sur
la platine d’un microscope type CITOVAL 2. I.’émulston générée dans les mémes conditions
que pour les ceilules de coalescence est envoyce a entrée @ de la pastille au moyen d’une
pompe péristaltique a débit réglable .Aprés passage au travers la pastille, celle-ci est rejetée par
la sortie @ . Des phénoménes intéressants sont mis en évidence par les photos. L’app_é{reil de
prise de vue étant directement fixé sur le microscope.

€))

Figure IX.2 . Schéma d'une pastille en verre ovoide, transparenic utilisée pour
,. ; A . \
I’étude en dynamique , des interactions gouttes d’hydrocarbure- surface de coalescence.

[

Ce matériau traité peut étre hydrophile par lavage de ce dernier au moyen d’un mélange

sulfochroniique  ou hydrophobe par traitement 4 la silicone sclon le mode opératoire  déerit
dans le chapitre V1.

I.2- Essais expérimentaux

11.2.1- Ezsaiz expérimentan: en statique

Nous avons effectué deux études concernant les interactions entre les gouttes de kéroséne
et la paroi de coalescence. La premiére concerne la cellule en verre présentant un caractere
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hydrophile marqué Par coiire. la seconde étude concerne une cellule en verre rendue hydrophobe
par traitement a la silicone .

.H. 2 1.1- Influence de la mouillabilité de la surface de coalescence

Pour les deux cas cités ci- dessus, 1a cellule esi remplie d’eau et placée horizontalement;
ensuite on forme et on libére des gouttes de kéroséne ayant un volume de 20 pl envirodn,

Dans une premicre phase, on étudie les interactions entre les gouttes de kéroséne et la
surface de coalescence «vierge » qui correspond au régime de fonctionnement transitoire du
coalesceur.

Dans une deuxiéme phase, on éudie les interactions entre les gouttes de kéroséne et les
films de kéroséne accumulés et formés au niveau de la génératrice supérieure , phase qui
correspond au régime de fonctionnement permanent du coalesceur. '

I1.2.1. 1. 1- Surface de coalescence hydrophobe préférenticllement mou iltée par la phase
hydrocarbure f

Une goutte de kéroséne en présence d’cau sur une surface de verre siliconée forme un
angle d’équilibre de 62°,comme le montre la photo de la figure 1X.3.

Figure 1X.3. Photo caractéristique du comportement de la phase kéroséne (1) au contact
du matérian traité a la silicone (3) en présence d’eau (2).
Mouillabilité préférenticlle de la surface de coalescence par le kéroséne
en présence d eau (ow =62°)

Comme la tension interfaciale kéroséne- eau est de 35 dynes/cm le travail d’adhésion
entre la phase hydrocarbure et la paroi de coalescence conformément 4 I’équation de DUPRE est
de 51,41 dynes/cm, ce qui correspond a une différence de tension interfaciale (ys/w -ys/o )de

16,41 dynes/cm, caractéristique d’une bonne mouillabilité de la surface de coalescence siliconée
vis a vis de la phase kéroséne en présence d’eau .
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a) Régime transitoire :interaction gouttes de kéroséne - surface de coalescence hydrophobe
vierge.

Au moment o la goutte de kéroséne heurte la paroi de la surface de coalescence, il y a
aussitot étalement de ta goutte sur la surface , ceci conformément au schéma de la figure 1X.4 et
a la photo de la figure 1X.5. :

SNOOUNONNO NN N \Pﬂro\i\de coalescence.
SRS

~

—_— Qo/w ——

e

Phase continue

(@) W)

Figure 1X.4 . Schématisation de I’interaction entre une goutte de kéroséne et une paroi
de coalescence hydrophobe.
(a) Phase de drainage du film d ean.
(b} :Adhésion de la goutte sur le solide.

Le drainage du film d’cau entre la goutte du kéroséne et la surface solide est
instantané, ce qui permet une adhésion trés rapide de la goutte de kéroséne sur la paroi de
coalescence.

Figure 1X.5 Photo caractéristique de 'adhésion d'une goutte de kéroséne
au niveau de la surface de coalescence hydrophobe.

Aprés plusieurs interactions de gouttes de kéroséne avec la paroi de coalescence, on observe la
S .

d'une nappe homogane de Ia phaze conlezcée coamme o

. . monfre I; -
de la figure 1X 6. e la phato
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Figure 1X.6, Photo caractéristique de la formation d’un film homogéne rouge de kéroséne
au niveau de la surface de coalescence hydrophobe.

b) Régime permanent : interaction goutte de héroséne - film de kéroséne.

Dans ce cas la surface de coalescence n’est plus une surface solide rigide mais plutdt un
interface hydrocarbure- eau déformable. C’est pour cela quaprés interaction entre la goutie de
kéroséne et le film déja formé, nous avons constaté que le temps de coalescence de la goutie est
bien plus longj que lors de la phase transitoire .Le drainage du film d’eau necessane ala
coalescence s’avére ph;s long.

Comme le traduit le schéma de la figure 1X.7,un piégeage du film d’eau entre la
gouttelette et la nappe d’hydrocarbure qui, étant azzocté d un phénomene d’oscillation |, rend le
drainage du film d’eau plus long que dans le cas d’un drainage au niveau d’une surface solide
non déformable [7].

;\\\\\\ \\\\\\\\\\\\\\\

(a) n)

Figure IN.7 . Schématisation de 'interaction entre une goutte de kéroséne et le film d'hydrocarbure
formé a la surface de coalescence hydrophobe. ’
(a):Phase de drainage du film d cau.
(h):nteraction de la goutte avec le film d hydrocarbure.

i03



A ce niveau nous avons commencé @ mesurer les temps de coalescence des gouttes de
kéroséne avec le film de kéroséne formé. En effet ;nous avons effectué 3 séries d’essats.
La figure 1X.8 caractérise sous forme d’histogramme les temps de coalescence mesurés pour
une série d’eszai -

60 Nombre¢ d'observations

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

-
7
Temps de coalescence (¢ (s)

FigurelX.8. Histogramme des temps de coalescence relatifs aux interactions entre les gouttes de
kéroséne et le filin d’hydrocarbure sur une paroi de coalescence hydrophobe.
Série n®f. nombre d’interactions - 83 | tme-2.5% 026 5

Nous constatons que le temps de coalescence est de lordre de 2.5 s Le second
phénoméne  observé lors de la coalescence de la goutte de kéroséne est la formation d’une
goultelette de kéroséne « satellite »  phénoméne déja observé par S.CHERID [7] ,qui 4 son
tour coalescera avec le film d’hydrocarbure déja formé pour donner naissance a une autre
gouttelette. Ce phénoméne non observé lors des interactions gouttes de kéroséne -—paroi
hydrophobe vierge est 1ié a la déformation de Pinterface hydrocarbure- eau considérée.

Pour mieux caractériser la formation des gouttes satellites ,nous avons coloré en jaune
par du jaune de méthyle le film du kéroséne au niveau duquel on, étudie les interactions eten
rouge par du rouge de cérol,les gouttes de kéroséne libérées .On a pu ainsi observer apres rupt{Jre

du film d’eau, I’écoutement du kéroséne rouge constitutif de la goutte au setn du film jaune
d’hydrocarbure.

Les divers schémas de la figure 1X.9. permecttent de décrire le phénoméne de
coalescence d’une goutte arrivant a une interface.
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" Figure 1X.9. Différents stades de la coalescence d'une goutte de kéroséne a une interface [77].

(a):L.a goutte de kéroséne entre en contact avec 'interface phase eau —phase kéroséne et se stabilise
immédiatement. La partie enfoncé dans I'interface est sphérique et est éparée de I’interface parle
film d’eau ,la surface libre de la goutte est aplatte

(b):Le film se rompt en un point généralement situé a la périphérie.

(c):En un temps trés bref le film disparait et la goutte prend la forme décrite sur la figure ( ¢ ).

(d):Le liquide contenu dans la goutte s’écoule trés rapidement dans la phase kéroséne ( D ) situé au dessus
de I'interface en formant un « champlgnon ».Une poutte secondaire se forme.

(e):Le champignon se répand petit 4 petit dans la phase (D).

(f) :La goutte secondaire coalescera selont un processus analogue a la goutte mére en donnant
« un champignon » Une goulte tertiaire se forme et coalescera sefon un processus ana[obue

JEFFEREYS [CHARLE et MASON [77] ont expliqué comine te traduit le schéma de la figure
IX.10, le mécanisme de la formation des gouttes satellites .
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Figure IX.10. Meécanisme de formation des gouttes secondaires.[ 11]

s ont moniré selon la figure 1X.10 que la goutte prend la forme d’une colonne cylindro
sphérique de hauteur égale au diamétre 2b de la goutte Leliquide contenu dans cette colonne
s’écoule dans la phase (D) sous action des forces de pression interfaciale ,la bauteur de la
colonne restant a4 peu preés constante pendant cet écoulement .Au contraire, son ¢paisseur
diminue et lorsque la circonférence de la base atteint une valeur égale & sa hauteur, elle se
comporte comme un jet instable soumis a une perturbation, la colonne se cisaille a la base,
libérant le reste du liquide non écoulé, qui constitue la goutte secondatre.

Les divers schémas de la figure IX.11  permettent de mieux comprendre les différentes
phases 4 phénamene ,qui conduit 4 la formation de ces gouttes " satellites " [ 7].
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Figure IX.11. Schématisation des différentes phases de la coalescence d'une goutte avec un film*
d'hydrocarbure formé 3 la surface d'une paroi de coalescence hydrophobe [7] . |

a: phase de drainage du film d'eau. '
b: éconlement de Mhydrocarbure contenu dans la goutte au sein du film.

¢ formation d'une colonne d'hydrocarbure.

d: apparition d'un phénoméne de striction a la base de la colonne,

e: cassage de la colonne au nivean de la striction et formation de la goutte satellite.
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Ce phénomene de formation des gouttes satellites a été démontré par S.CHERID | 7] par
le calcul suivant:

Si l'on considére le plan P correspondant a la zone de striction de la colonne (schéma d)
et le plan P' correspondant au rayon de courbure maximum de la ¢olonne, la loi de LAPLACE
entre les points 1-2 et 1'-2' permet d'écrire

AP=vyo/w. (1 + 1) (IX.D) (7]
R, R,

Avec:
AP : différence de pression entre deux points situés de part et d'autre de l'interface conpsidérée .
Ri et Rz :rayons de courbure principaux de l'interface aux points considérés .

Si f'on admet que Ry = r dans le plan P, R, =R' dans e plan P et que Ry = oo dans
le plan perpendiculaire & P et P’ ,on peut ainsi écrire:

AP 2= yolw. (1X.2) [71
r
APya = yolw (1X.3) [7]
R'

Comme R' > r et que P; =Py ,on déduit que la pression interfaciale dans la colonne
considérée (P ) dans la zone de striction est bien plus élevé que la pression (Py) dans la zone
" ventre de la colonne ". En conséquence ,cette différence de pression lide a la déformation de la
colonne ,en cours de coalescence ,accentue la déformation de celle-ci jusqu'a sa rupture avec
formation de la goutte de kéroséne "satellite”.

11.2.1.1.2- Surface de coalescence hydrophile non mouillée par la phase hydrocarbure.

La surface interne de la cellule est parfaitement décapée par une solution de
bichromate de potassium.

Une goutte de kéroséne en présence d’eau sur une surfice de verre parfaitement
hydrophile , forme comme le montre la photo de la figure IX.12 , un angle de contact (Bo/w) &
I"équilibre de 148°.La tension interfaciale kéroséne- eau est de 35 dynes/cm ,ce qui entraine un
travail d’adhésion de kéroséne sur la surface de verre hydrophile de " 532 ergsfem?,
correspondant & une différence de tension interfaciale (ys/w- ys/o ) de -29,68 dynes/cm
caractéristique d’une mouillabilité de la surface de coalescence par la phase aqueuse.
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Figure 1X.12. Photo caractéristique du comportement de la phase kéroséne (1) au contact
du matériau (3) en présence d’eau (2).
Maouillchilite preferensiclle de la surface de coalesceiicd

patr o plrrse comtimee Qe [487)

*

a) Régime transitoire : interaction gouttes de kéroséne - surface de coalescence hydrophile

Les gouttes de kéroséne adhérent trés rapidement a la paroi hydrophile, le drainage du
film d’eau comme le traduit le schéma de la figure 1X.13 est trés rapide et instantané et conduit
4 I’adhésion de la goutte sur la surface de coalescence .

Surface de coalescence

- ///‘L

o«
Phase continue

Z
O

(n) (b)

Figure 1X.13, Schématisation de I'interaction entre une goutte de kéroséne et une paroi
de coalescence hydrophile.
(a) :Phase de drainage du film d ean.
(b) :Phase de coalescence.

Aprés plusieurs interactions gouttes de kéroséne avec la paroi de coalescence, nous
avons observé une coalescence partielle des gouttes entrainant la formation d’agglomérats de
kéroséne comme le traduit la figure 1X.14.
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Figure 1X.14 = Schéma caractéristique du comportement des gouttes de kéroséne injectées
sur la paroi de coalescence,effet de coalescence intergouttes et formation d’agglomérats de kérosene.

Les photos de la figure 1X.15 caractérisent ce phénomene.

Figure.IX.15. Photos caractéristiques du comportement des gouttes de kéroséne injectées
‘ sur une paroi de coalescence hydrophile.
(@) . Goutte de kéroséne sur paroi hydrophile.
(b) : Pache ou nappe de kéroséne résultant de 1'interaction goutte- gontte de kéroséne sur -
la paroi de coalescence Ivedrophile.

h) Régime permanent : inferaction goutte de kéroséne — nappe de kéroséne formée .

Nous avous observé lors de cette phase, la migration des gouttes de kéroséne injectées , a -
la périphérie des agglomérats de kéroséne formés dans la phase précédente, entrainant ensuite

un effet de coalescence avec ces derniers comme le traduit la figure 1X. 16 .
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Figure 1X.16 . Schématisation des interactions goutte - nappe d’hydrocarbure
au niveau d’une surface de coalescence hydrophile.
(1). Glissement de la goutte de kéroséne injectée sur la périphérie de la nappe d hydrocarbure formée.
(2). Interaction goutie de kérosene - nappe d ‘hydrocarbure.
(3). Coalescence goutte de kéroséne —nappe de kéroséne.

Dans cette phase nous avons mesuré les temps de coalescence relatifs aux interactions
entre les gouttes de kéroséne et la nappe de kéroséne formée. La figurelX 17 caracterize sous
forme d’histogramme les temps de coalescence mesurés pour une série d’essals.
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Figure. IX.17. Histogramme des temps de coalescence relatifs aux interactions entre gouttes
ae keroséne et nappe de kéroséne sur une paroi de coalescence hydrophile.
séric 1°2, nombre d'interactions . 94 ame=1.31% 0.27s

I1.2.1.2- Influence de la ;:ré.vence d’un agent tensio.actif dans la phase aqueuse.

Sur le méme type de cellules transparentes, I'une hydrophobe et F'autre hydrophile, nous
avons procédé a la mesure des temips de coalescence relatifs aux interactions entre les goutles
de kéroséne- film ou nappe d’hydrocarbure. Dans ce cas ,I’eau contenue dans la cellule contient
100 mg/l de chacun des tensio- actifs, anionique , cationique et non ionique cités dans le

chapitre (VII).
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11.2.1.2.1- Résultats expérimentaux obtenus sur une pamf de coalescence h ydmphobe.

Nous distinguons deux phases correspondant respectivement aux régimes transitoire et
permanent. ' '

Durant le régime transitoire la quasi totalité des gouttes de kéroséne injectées adhérent a
la surface de la paroi de coalescence et forment rapidement un film continu de kéroséne .

Durant le régime permanent correspondant aux interactions entre les gouttes de kéroséne
et le film de kéroséne formé durant le régime transitoire , la majorité des gouttes de kéroséne

roulent ou glissent a la surface du film pour y coalescer aprés un certain de temps qui, en effet,
correspond au temips de coalescence .

Les résultats obtenus sont résumés dans le tableau 1X.1 et sont comparés a ceux obtenus
sans ’ajout d’agents tensio aclifs. '

Phase aqueunse Temps moyen de coalescence (s)
Sans agent tensio -actif 25 -25 -272
+ 100 mg/l Tensic -actif anionigue 3.2 -322 -362 |
+ 100 mg/l 'I‘c.nsi;) -actif cationique 521 -528 - 3551
+ 100 mg/l Tensio -actif non ion.ique 400 - 407 - 421

Tableau IX.1. Comparaison des temps moyens de coalescence, en régime permanent
des gouttes de kéroséne en présence et en absence des agents tensio- actifs
a [a surface d'une paroi de coalescence hydrophobe.

La figure IX.18 nous montre clairement la répartition des temps de coalescence pour
chacun des cas précédents sous forme d’histogrammes.
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Figure IX.18 . Histogranmes des temps de coalescence relatifs aux interactions entre les gouttes de
kéroséne et le film de kéroséne formé a la surface d’une parot de coalescence hydrophobe ‘
en présence d’agents tensio- actifs .
a-100mg/t tensiv-actif anionique, nombre d'interactions 84 tmc=3.2220.45s.

b- [00mg/1 tensio-actif cationique, nombre d'interactions :80,tmc=3.51 *0.86.
c-100mg/l tensio-actif non ionigue, nombre d'interactions :80 . tmc=4.070.60.
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Les rémultalz indiquent que les temps de coalescence relatifs aux interactions
gouttes —film de kéroséne sur une paroi hydrophobe en présence d’agents tensio -actifs sont
plus élevés que ceux obtenus sans agents tensio-actifs.

Les temps de coalescence obtenus avec 100 mg/l de tensio-actif anionique et 100 mg/l de
tensio-actif non-ionique s’avérent assez proches ymais la répartition des temps de coalescence est
plus large pour le tensio actif non-ionique . -

Avec 100 mg/l de tensio-actif cationique ,le temps moyen de coalescence est le plus ¢levé
(5.51s) avec une répartition la plus large.

11.2.1.2.2- Résultuts expérimentaux obtenus sur une paroi de coalescence hydrophile

Dans ce cas, durant le régime transtioire et mis a part le tensio-actif cationique ,nous
constatons Pentrainement par rotation de nombreuses gouttes a la surface de la paroi de
coalescence .Certaines de ces gouttes coalescent entre elles pour former d'autres pouttes de
tailtes plus importantes .Ces derniéres arrivent a adhérer a la surface de la paroi de coalescence
formant ainsi des agglomérats de kéroséne jouant un rdle d'obstacles pour les autres gouttes
en mouvement de rotation | phénoméne déja étudié et observé par CHERID [7].Cet effet
"obstacle" est responsable des effets de coalescence observés.

Les résultats concernant les interactions gouttes - nappe de kéroséne sur paroi de
coalescence hydrophile en présence de 100 mg/l de chacun des tensio actifs anionique
cationique et, non ionigue sont résumés dans le tableau 1X.2 et représentés sous forme
d’histogrammes sur la figure 1X.19 |

Phase aqueuse Temps moyen coaleseence (s) |
Sans agent Tensio actif LLE -130 -1.61 ‘
+100 mg/l Tensio actif anionique 352 -375 -405
+100 mg/l Tensio actif cationique 218- 299 "
+100 mg/t Tensio actif non ionique 388 - 451- 455

Tabicau IX..2. Comparaison des temps moyens de coalescence, en régime permanent
des gouttes de kéroséne en présence et en absence des agents tensio actifs a la surface
d’une parot de coalescence hydrophile .
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Figure IX.19 . Histogrammes des temps de coalescence relatifs aux interactions entre les gouttes de
kéroséne et nappe de kéroséne formé a la surface d’une paroi de coalescence hydrophite
en présence d’agents tensio actifs .
a-100mg/l tensio-actif anionigue, nombre dinteractions 74 .tmc=3.75 *0o061s
b -100mg/ tensio-actif cationique, nombre dinteractions :93.41mc=2.99 Y043
c-100mg/ tensio-actil non ionique, nombre d'interactions :85.1mc=4.51% 0.71,
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De ces résultats ,nous constatons que les temps de coalescence obtenus avec 100 mg/l de
chacun des tensio- actifs anionique ,cationique et non ionique sont plus élevés que ceux obtenus
sans agent tensio- actifs.

Avec le tensio-actif cationique, le temps moyen de coalescence est le plus faible Dans ce
cas ,nous avons observé un phénomene d'inversion de mouillabilité de la surface de coalescence
En effet la présence 'de 100 mg/l de ce dernier dans la phases aqueuse a rendu hydrophobe 1a
surface de coalescence hiydrophile .

S

Le tableau IX..3 compare les temps moyens de coalescence obtenus avec et sans agents
tensio- actifs sur les deux parois de coalescence hydrophobe et hydrophile.

PIHASE AQUEY PAROI DE COALESCENCE PAROI DE COALESCENCE
HYDROPHOBE HYDROPHILE
1 tme (s) (s (5
Sans agent tensio - actif 2.58%03 1.3430.27
+100mg/] tensio - actif 33470406 ' 3.77%0.68
anionique
+100 mg/l tensio - actif 5.33%20.82 2581038
cationique
+100 mg/l tensio actif 4.09+0.59 4.31%0.66 :
non ionique

Tableau 1X.3. Comparaison des temps moyens de coalescence, en régime permanent des gouttes de
kéroséne en préscnce et en absence des agents tensio actifs A la surface d’une paroi de coalescence
hydrophobe et hydrophile .

De ces divers résultats ,on conclut qu'en présence de 100 ng /1 de tensio-actif anionique,

cationique et non ionique ,les temps de coalescence sont plus élevés que ceux obtenus sans
agents tensio-actifs .

On constate une répartition plus large des temps de coalescence en présence des agents
tensio-actifs. '

En présence du tensio- actif cationique ,on observe une augmentation trés sensible du
temps moyen de coalescence avec une répartition plus large des temps de coalescence dans le
cas d'une paroi de coalescence hydrophobe. Au contraire le temps moyen de coalescence observeé
sur la surface de coalescence hydrophile est plus faible .Dans ce cas un phénoméne d'inversion
de mouillabilité de la surface de coalescence a été observé.
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Aussi , pour chaque essai nous avons applique la méthode décrite au chapitre V [23]
pour la mesure de:

- temps de demi-vie de coalescence "tz ",

- vitesse de drainage du film de la phase continue caractérisé par "ty ",
- constante de vitesse de la rupture du film interfacial "K "

Les résultats obtenus sont résumés dans le tableau 1X 4.

Solide coalesceur hydrophobe | Solide coalesceur hydrophile
Phase aqueuse t12 (5) ty (s) K" | tas) tp (s) K (")
Essais sans tensio - actif 2.58 1.0 0.63 1.37 0.14 0813
+100 mg/l tensio- actif 30 1.5 0.66 388 1.55 0.42
anionique
+100 mg/l tensio - actif 5.88 3.66 0.45 2.90 1.0 052
cationigue
+100 mg/l tensio - actif 4.5 2.0 0.40 4.0 1.77 .44
non ienigue

Tableau IX.4 divers paramétres déterminant la stabilité des pouttelettes des émulsions testées
vis a vis du film interfacial sur les deux surfaces de coalescence hydrophobe et hydrophile.

[

("a résultats confirment ; 12 pellurlntlon provoquée par la présence des agents
tensio -actifs anionique , cationique ét non ionique dans la phase aqueuse.

En effet les valeurs des temps de demi vie de coalescence " (12", des viteszes de drainage
du {ilm de la phase continue caractérisées par " ip " et des constantes de vitesse de la rupture du
film interfacial "K "varient en fonction de la nature de I'agent tensio-actif utilisé .

Ces agents de surface,de par leur structure moléculaire, leur nature et leur orientation a
Pinterface O/W, forment un film interfacial plus ou moins dense , présentant une certaine
élasticité rendant le drainage du film de la phase continue caractérisé par un temps de drainage
" 1" plus long  d'ot un temps de coalescence plus important .

Les effets stériques et les effets électriques de ces agents tensio- actifs ont eg,alement un
role important .
La barriére électrique est la force de répulsion due au potentiel de surface des gouttelettes de la
phase dispersée. La source de charge sur les gouttelettes de la phase dispersée est la couche du
tensio-actif adsorbé
Les groupes hydrophiles fortement hydratés des agents tensio-actifs et les longues chaines alkyls
solubilisées a Pinterface dans la phase huileuse forment un film interfacial et constituent une
barriére stérique .
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112, 1.3- Influence de lu présence Lun agent tensio- actif duns lu phuse dispersée

Nous avons lesté le comportement des méme parois de coalescence hydrophobe et
hydrophile ,en mesurant le temps mayen de coalescence relatif aux interactions gouttes de
kérosene- film de kérosene. Dans ce cas Je tensio- actif utilisé se trouve dans la phase
dispersée a une concentration de 100 mg/l (UNIDEM 404 ).

11.2.1 3. 1- Résultats expérintentaux obtenus sur une paroi de coulescence iydrophobe

a) Répime transitoire : interaction gouites de kéroséne - surfuce de coalescence hydrophobe
vierge.

Dés que la goutte de kéroséne injectée  arrive a la surface de  coalescence
hydrophobe clle s’¢lale ¢l adhére complétement  pour former un angle O presque nul, cecl

conformément au schéma de la figure 1X.20 .
Surface de coalescence
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Phase continue

Figure 1X.20. Schématisation de Iinteraction entre une goutte de kéroséne contenant 100 mg/! de
tensio - actif non ionique et une paroi de coalescence hydrophobe.
(a) :Phase de drainage du fitm o ‘eau.
(h) :Phase de coalescence.

1l en est de méme pour les autres gouties de kéroséne. On assiste ensuite & la coalescence
gouile- goutte , qui se traduit par la formation du film de phase dispersée ,représentée par la
photo de fa figure 1X .21, ‘

FigurelX.21 Plhoto caractéristique de la formation d’un film homogéne de kérosene rouge
au niveau de la surface de coalescence hydrophobe.

117

B



b) Régime permanent : interaction goutte de kéroséne - film de kéroséne.

Nous avons mesuré le temps moyen de coalescence relatif aux interactions gouttes de
kéroséne - film de kéroséne formé . La figure 1X.22 caractérise sous forme d’histogrammes,
les temps de coalescence observés pour 2 séries d’essais .
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@ (ai
20/ '
.
.\
0 ]

005 051 115 152 225 253 335 354 445 455

Temps de coalescence (c (s)

gt Nowbre d'obscrvations
® ()
2
L
0 -t . —

005 451 115 1,52 225 253 335 354 445 455

Temps de coalescence ¢ (s)

Figure 1X.22 . Histogrammes des temps de coalescence relatifs aux interactions entre les gouttes de
kerosene et film de kérosene formé a Ia surface d une paroi de coalescence hydrophobe en présence de
100 mg/l d’agent tensio actif soluble dans la phase dispersée .

a :essai n°l- nombre d'imteractions :100.tme=0.7730.19
h ressai n°3- nombre dinteractions 97, imc—~0.88%0 .35

Ces résultats montrent que la présence d'un agent tensio-actif dans la phase dispersée
accélére la coalescence des gouttes de la phase dispersée .

En effet une émulsion de type huile dans ’eau (o/w ) se forme en présence d’un tensio-
actif & caractére hydrophile, pius soluble dans ’eau que dans ’huile et inversement, une
émulsion de type eau dans I'huile (w/o) se formera en présence d’un tensio-actif i caractére
lipophile, soluble plus dans 'huile que dans I’eau [9,23]. " L'UNIDEM 404" est un agent tensio-
actif soluble dans la phase dispersée, kui favorize donc la formation des émulzions inverses (win)

et défavorize la formation dez amulzions direcies (/W)
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I1.2.1.3.2 - Résultats expérimentaux obtenus sur une parm‘ de coalescence h ydmnhi!e

M .
a) Régime transitoire : interaction gouttes de kéroséne- surface de coalescence hydrophile
vierge.

La premiére goutte de kéroséne injectée ,arrive 4 la paroi de coalescence et y adhére en
formant a I’équilibre un angle presque nul . ‘

b) Régime permanent : interaction goutte de kéroséne - film de kéroséne.

.

A ce niveau ,nous avons mesuré les temps de coalescence relatits aux interactions
gouttes — nappe de kéroséne. la figure IX. 23 résume sous forme d’histogramme les valeurs
trouvées

q\ Nontbre d'observations
20

15

10J

o bt e —
1 2 3 4 6 6 7 8 910 11 12

Temps de coalescence I (s)

FigurelX.23 . Histogramme des temps de coalescence relatifs aux interactions entre
les gouttes de kérosene et nappe de kéroséne formé a la surface d’une paroi de coalescence hydrophile
cn présence de 100 mg/l d’agent tensio actif soluble dans la phase dispersée .
série n°2 .nombre d'interactions ;51 ime=2.9720.53

De la méme maniére ,nous avons déterniné les différentes valeurs de t,, | t;, (vitesse de
drainage du film de la phase continue) et K ( constante de vitesse de la rupture du film
interfacial ) dans le cas os 100 mg/l de ce tensio-actif sont injectés dans la phase hydrocarbure.
Les résultats sont résumés dans le tableau 1X 5.

Solide coalescenr hydrophobe | Solide coalesceur hydrophile

Phase aqueuse tin(s) tp (s) KD | tals) tp (s) K (s')
Essais sans tensio_actif 2.58 1.0 0.63 1.37 0.14 0.813
+100 mg/l tensio-actif 0.75 0.152 1.67 248 0.08 0.416

non ionique

Tablean IX.5.Dvers paramétres déterminant la stabilité des gouttelettes de I’émulsion testée
vis & vis du film interfacial sur les deux surfaces de coalescence hydrophobe ¢t hydrophite.
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Les résultats dui tableau IX.5 expliquent le comportement différent de cet agent tensio-
actif vis A vis des deux surfaces de coalescence jen effet il accélére la coalescence des )
gouttelettes de la phase dispersée dans le cas d'une surface de coalescence hydrophobe alors que
le délai: de coalescence augmente dans le cas d'une surface de coalescence hydrophile.

11.2.2- Essais expérimentanz en dynaminue

taes

11.2.2.1- Garnissage h ydmphgb@

Sur un garnissage hydrophobe constitué par un matériau traité a la silicone,présentant une »
énergic de surface ys=23dynes/cm,un travail d'adhésion vis a4 vis de la phase dispersée en
présence d'eau Wadh so/w =51.41 ergs/cm® et une différence de tension interfaciale
(ys'w-ysfo )=16.41 dynes/cm, nous avons fait passer une émulsion non stabilisée de tension
interfaciale yo/w=35 dynes/cm .Les microgouttelettes de la phase dispersée sont intercepiées par
le garnissage, celles-ci adhérent & la surface du garnissage et forment un film de phase coalescée
autour des intercepteurs pour étre entrainées par les forces hydrodynamiques visqueuses vers la

sortic de la pastille.
La photo de la figure 1X. 24 caractérise ce phénoméne.

Figure.IX.24. Photo micrographique mettant en évidence la formation du film de kérosene
autour du matériau coalesceur hydrophobe.

En rajoutant 100 mg/] de chacun des tensio- actifs anionique, cationique et non ionique,
nous observons a Uentrée de la cellule ,du fait de la baisse de la tehsion interfaciale yo/w, des
gouttelettes plus fines qui interceptent les collecteurs pour former un film de phase coalescée.
Aprés formation du film, on remarque que les microgouttelettes ne coalescent pas rapidement sur
le film qui cnrobe les billes hydrophobes, pour la plupart elles rebondissent sur le film de la
phase coalescée ; celui ci migre vers la sortie de 1a pastille et il est rompu sous forme de petites

gouttes précoalescées.
La photo de la figure X 25 traduit ce phénoméne de coalescence.
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t en évidence le comportement de la phase dispersée

Figure 1X.25. Photo micrographique mettan
drophobe en présence d’agent tensio- actif.

vis a vis du matériau coalesceur hy

11.2.2.2- Garnissage h ydmphile
jau hydrophile ,présentant un travail d'adhésion
Wadh sofw =532 ergs/cm® ¢t une différence de

tension interfaciale (ys/w-yslo )= 229 68 dynes/cm, nous avons fait passer une émulsion non
stabilisée de tension interfaciale yo/w=35 dynes/cm . Les gouttelettes d’hydfocarburcé ne
s*étalent pas. Celles-ci s’accrochent sur le collecteur et coalescent entre elles pour former entre
jes collecteurs une nappe ou une poche de kéroséne. Ceci est illustré par la photo de la '

figure 1X.26.

Sur un garnissage constitué par un mater
vis a vis de la phase dispersée en présence d'eau

Figure 1X.26. Photo micrographique mettant en évidence la formation de nappes (poches) de phase
coalescée cntre les grains du matériau coalesceur hydrophile.

En présence del00 mg/! de chacun des tensio- actifs anionique, cationique et non ionique
nous observons a Ientrée de la cellule du fait de la baisse de la tension interfaciale yo/w, Des
pouttelettes plus fines ,interceptent dans les méme conditions le matériau coalesceur hydrophile,

elles 5’y adhérent sans fusionner entre elles. Ainsi, il ne s forme pas de nappes de phase
coalescée. Ceci est illustré par la photo dc la figure 1X.27.
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Figure X.27 . Phato micrographique mettant en évidence le comportement de la phase dispersce
vis a vis du matériau coalesceur hydrophile ,en présence d’agent tensio- actif.

11.3- CONCLUSION

A partir de ces différentes observations, nous constatons que ’étape d’interception ne
semble pas étre perturbée ni par la mouillabilité des intercepteurs ni par la présence des agents
tensio-actifs. Cependant ,nous remarquons que I’étape de formation du film d’hydrocarbure est
conditionnée par la nature physico- chimique du matériau coalesceur et elle est d’autant plus
difficile en présence des agents tensio-actifs.

L. ETUDE DU PHENOMENE DE RELARGAGE

Celte troisiéme €tape est une phase aussi importante, conditionnant le rendement de
séparation des phases au niveau du coalesceur. Suite aux résultats obtenus au chapitre V1 ,nous
avons déduit que la mouillabilité dela suiface de relargage joue un role non négligeable. '

»

I11.1- Obs¢rvation des phéuoménes

11L.1.1- Surface de relargage hydrophile

a) En absence des agents tensio- actifs et a des vitesses de passage modérées , nous
remarquons que la phase coalescée émerge sous forme de prosses gouttes au niveau de la
surface de relargage hydrophife en des points préférentiels dits « drip-points». Ces gouttes de
ordre du centimétre alimentées en continu par le film de la phase coalescée n’ont aucune
tendance a s’étaler sur la surface hydrophile (Wadh so/w =1.71 ergs/cm?). On a dans ce cas de
figure une formation spontanée de gouttes.

Nous constatons que le diamétre de ces goutles relarguées dépend de la vitesse de
passage . en aupmentant progressivement la  vitessc de passage e diamétre des: gouttes
relarguées tend & diminuer jusqu’au réfractionnement .

b) en présence des agents tensio- actifs - a la sortic de lit coalesceur les gouttes coalescées
sont plus petites et on observe un relargage accéléré jusqu'a apparition d’un phénoméne dc jets et
parfois de moussage ; du fait de la mauvaise adhésion de la phase coalescée sur la surface de
relargage, et de la faible tension interfaciale entre la nhase dispersée et la phase continue . Les
gouttes qui se forment n'ont pas le temps d"étre alimentées par la phaze coalezcée qui ze deplace
au travers le garnissage ct de grossir pour atteindre un diamétre permettant une décantation .
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Celles-ci sont entrainées par les forces hydrodynamiques visqueuses plus facilement du fait
qu’elles n’adhérent que faiblement a la grille d’acier & caractére hydrophile .Ce phénoméne est
d’autant plus important que la vitesse de passage augmente .

En présence de I'agent tensio- actif cationique, aprés yn moment de fonctionnement on
s’apergoit que les gouites de phase coalescée s’étalent Ceci s’explique par Pinversion de .
mouiltabilité de cette grille qui est devenue mouillée par la phase dispersée . Le phénoméne de
moussage s explique par cette inversion de mouillabilité . '

i1l 1. 2- Surface de relargage It ydrophobe

a) En absence des agents lensio -actifs et & des vitesses de passage modérées | la phase
coalescée apparail a la surface de relargage par des cheminement préférenticls et s”étate
spontanément en formant de grosses nappes. ‘ . _

De ces nappes de kéroséne se détachent da grosses gouttes de phase dispersée . On constate que
la surface de relargage est recouverte en grande partie par ces nappes de phase coalescée

Wadh so/w =67.3. ergs/em? Celle-ci, a des vitesses de passage plus importantes, vont obstruer et
géner I’écoulement de la phase aqueuse/ ce qui va générer au fur et 4 mesure le phénoméne de
moussage . Ce dernier fait que la séparation des phases devient de plus en plus difficilej ce qui
explique les résultats obtenus . ‘

b) En présence des agents tensio- actifs, les mémes phénomeénes sont observés avec un
relargage plus accentué de trés fines gouttelettes de la phase dispersée .l ce du fait de 1a bajsze

de la tenzion interfaciale Yo/w qui agit sur la granvlométrie de 1 émulzion a traiter

1H.2- Conclusion

L’étape de refargage s’avére limitée par la nature physico -chimique de la surface de
relargage ,par des vitesses d’écoulement élevées et par des faibles tensions interfaciates entre les
deux phases .

1V. CONCLUSION

L’¢étape dinterception des gouttelettes de la phase dispersée ne semble pas étre
perturbée ni par Ja mouillabilité des intercepteurs ni par la présence des agents tensio-actifs.

L ’étape de formation du film d’hydrocarbure est conditionnée par la nature physicb-

chimique du matériau coalesceur et elle est d’autant plus difficile en présence des agents tensio-
actifs.

En présence des agents tensio-actifs ,la tension interfaciale étant plus faible,] 'interface est
déformée et 1a goutte de la phase dispersée y pénétre profondément De plus,le film se rompt
lentement .

Le délai (temps) de coalescence augmente considérablement en présence des agents
tensto-actifs dans la phase aqueuse. Ces derniers ont beaucoup moins d'cffet lorsque its sont
présents dans la phase dispersée.

123



Ces agents de surface de par leur structure moléculaire, leur nature et leur orientation a
I’interface O/W forment un film interfacial plus ou moins dense , présentant ine certaine
élasticité rendant le drainage du film de la phase continue plus long  d'oi un temps de
coalescence plus important .

Les effets stériques et les effets électriques de ces agents tensio-actifs ont également un
role important sur la stabilité des émulsions et sur le délai de coalescence des gouttelettes de la
phase dispersée .

[’étape de relargage s’avére limitée par la nature physico —chimique de la surface de
relargage ,par des vitesses d’écoulement élevées et par des faibles tensions interfaciales entre les
deux phases .
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CHAPITRE X:CONCLUSION GENERALE




CONCELUSION GENERALFE

Au cours de cette ¢tude ,nous avons €tudié fa séparation des émulsions hydrocarbure- eau,
types secondaires, par la technique de la coalescence

v

Cette étude comporte trois principales parties :

1} une partie bibliographique et théorique
2) unc partie expérimentale |

3) une partie visualisation,

ce qui nous a permis de conclure:

- que utilisation  d’un matériau & faible énergie de surface a permis des rendements de
séparation relativement élevés et ce en présence des.agents tensio-actifs. En effet les meilleurs
rendements  de séparation sont obtenus avec des matériaux coalesceurs hydrophobes ,
notamment, pour le matériau traité au polytétrafluoroéthyléne, présentant une énergie de surface
fa plus faible (18dynes/cm) et un important travail d’adhésion vis a vis de Ia phase dispersée en
présence d’eau (67.30 ergs/ cm?).

- l'importance des phénoménes d’interfaces .Fn effet, ce sont ces derniers qui régissent la
s¢paration des phases ce qui permet |, de déterminer les différents mécanismes d’interactions
possibles entre les trois phases en- présence et de ce fait, comprendre le processus et
¢ventuellement améliorer ce procédé de séparation.

Aussi les résultats expérimentaux ont permis de conclure que :

- Les faibles granulométries du matériau coalesceur au mentent 1’efficacité de séparation
) P

quelle que soit la nature physico-chimique du matériau coalesceur. Cette derniére croit avec la
hauteur du lit coalesceur.

- A des vitesses de passage élevées, on atteint plus rapidement le rendement de séparation
critique qui, correspond aux phénoménes de réfractionnement de la phase hydrocarbure
coalescée dans le milieu hydrophile qu’ hydrophobe.

- L'¢tape de relargage qui aboutit 4 la formation de grosses gouties de la phase coalescée
est fonction de la nature physico - chimique de la surface de relargage ; cette demiére semble
aussi étre un facteur déterminant sur fe rendement de séparation .

- La présence des agents tensio- actifs dans la phase aqueuse influence les rendements de
séparation des cellules de coalescence . Cependant, mis & part le tensio- actif cationique, les
celules de coalescence hydrophiles sont les plus sensibles & la présence de ces derniers .

La visualisation des phénoménes d'interaction a permis aussi de conclure que:

- L’¢lape d’interception  des gouttelettes de la phase dispersée  ne semble pas éire
perturbée ni par la mouillabilité des intercepteurs ni par la présence des agents tensio-actifs.

b
wn



- L’étape de formation du film d’hydrocarbure est conditionnée par la nature physico-+
chimique du matériau coalesceur et elle est d’autant plus difticile en présence des agents tensio-
actifs. Ces agents de surface de par leur structure molécutaire, leur nature et leur orientation a
Uinterface O/W forment un film interfacial plus on moins dense , présentant une certaine
élasticité rendant le drainage du film de la phase continue plus long  d'ot un temps de
coalescence plus important Les effets stériques et Ies effets électriques de ces agents tensio-
actifs ont également un role important sur la stabilité des émulsions et sur le délai de
coalescence des goutteleties de ta phase dispersée . '

- Le phénoméne de relargage est particulier en présence des agents tensio-actifs |
effectivement les gouttes relarguées sont plus fines et au fur et a mesure que la Vitesse de
passage augmente, des phénoménes de réfractionnement et autres apparaissenl .Ce phénoméne
est teds particulier  dans le cas des cellules hydrophiles '

- par contre nous rc‘mzu‘quons des résultats foit mtéressants dans le cas de Pageat tensio -
achf cationique sur acier. Nous constatons que la présence de ce dernier dans ta phase continue,
rend 'acier hydrophobe . Cette observation est importante, car la surface de relargage est
constituée d’une grille en acier inoxydable hydrophile. Ce qui peésente un inconvénient pour un
bon relargage de la phase coalescée. : :

- L’ajout d'un tensio -actif soluble dans la phase dispersée aftecte que sensiblement
Pefficacité des cellules de coalescence.

Cetic technique de séparation présente des avantages et des intéréts particuliers : '

- qualité de séparation obtenue est importante,
- ne nécessite "apport d’aucun produit additionnel gui impliquerait en {in de traitement la

production de boue, ;
- la phase coalescée hydrocarbonée est récupérée complétement,donc pas de problémes de
saturation.

l.¢ seul inconvénient est la protection du dispositif en cas de la présence des matiéres en
suspension. '

Ce procédé présente un intérét trés particulier, il permet par sa qualité de séparation
d’envisager la récupération des produits recyclables.

[F est maintenant nécessaire de transposer ces études & des tests sur des eaux industrielle.
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