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Summary

Our work consist of a conception; a contribution to realization and modelization
of an polyvalent counter current extrator, in our case, an pulse column of extraction
vegetables concrete. '

In this conception, we describe the function of each components of the column.
After, we modelize the extractor with developpement of the hydrodynamic model and
mass transfert model wich takes the phenomena complexities into account, with
integrating non-idealty of flows and the non-uniformity of the solid phase.
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Résumé

Notre travail consiste en une conception, une contribution a la réalisation et une
modélisation d’un contacteur polyvalent continu, fonctionnant i contre courant, en
I’occurrence une colonne pulsée d’extraction de concréte végétale.

Dans la conception, on décrit d’'une maniére précise le réle de chaque élément
constituant la colonne. On modélise ensuite le contacteur congu en développant un
modéle hydrc *ynamique et un modéle de transfert de matiére qui ren“ent compte de la
complexité des phénoménes en intégrant la non - idéalité des écoulements et la non -
uniformité de la phase solide.
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INTRODUCTION



Introduction

Une des particularités de I’extraction solide ~ liquide est que selon la technique employée,
selon la nature du solide et celle du soluté, le non de procédé varie ; ainsi I’industrie des parfums
emploi des dénominations différentes de celles usités dans les domaines agro-alimentaire ou

pharmaceutique bien que le principe de base des procédés soit conservé.

Traditionnellement, les opérations classiques d’extraction solide-liquide étaient -effectuées
selon des procédés en batch, avec de grandes quantités de solvant mises en jeu, qui rendent leur

exploitation cofiteuse et peu adaptée aux nouveaux champs d’applications.

Notre travail consiste en une proposition d’un procédé d’extraction de concréte végétale

fonctionnant en continu et 4 contre courant.

Une opération continue d’extraction permet de limiter les interventions humaines, donc les
colits de main d’ceuvre, tout en réduisant la quantité de solvant immobilisée et la taille des
équipements. De surcroit 1’élimination de la plus part des séquences de phases transitoires laisse

envisager une mise en ceuvre plus aisée d’un systéme d’automatisation et de contrdle du processus.

Ce travail comporte deux parties :

- dans une premiére partie, nous donnons quelques généralités sur 1’extraction solide-liquide tout
en présentant quelques appareils classiques. Nous développons ensuite la théorie sur le transfert de
matiére et nous décrivons deux modeles de transfert entre un solide et un liquide en continu et 4
contre-courant.
e Dans le premier modéle en considére le solide homogeéne et le transfert est décrit a 1’aide
d’un coefficient de diffusion apparent ;
e Dans I'autre modéle (le plus précis ), on considére que la diffusion s’effectue dans la phase

liquide enfermée dans le solide.

Quelques modéles d’écoulement sont décrits, d’ou I’importance du type d’écoulement pour

modéliser le transfert dans la colonne.



- dans une deuxiéme partie, on congoit une colonne d’extraction en continu et 4 contre-courant, de
type expérimental, en décrivant d’'une maniére précise le role de chaque élément en particulier les

systémes d’alimentation, de soutirage du solide et du liquide et le systéme de pulsation.

Puisque I’étude de faisabilité¢ d’une opération d’extraction solide-liquide passe généralement
par des essais pilotes, souvent coiiteux, il serait intéressant de disposer d’un outil de simulation afin
de réduire le nombre de ces essais tout en augmentant leur représentativité, un tel outil peut guider
efficacement la recherche des conditions opératoires satisfaisantes et plus en amont, jouerun rdle

lors de la conception et le dimensionnement de I’appareillage.

La modélisation compléte de I'extracteur congu passe par un modéle hydrodynamique et un
modéle de transfert de matiére qui rendent compte de la complexité des phénoménes en intégrant
les non-idéalité des écoulements,et la non-uniformité¢ de la phase solide. Ainsi on propose

’utilisation d’un modéle tenant compte de la dispersion dans la colonne et du bilan de population de

particules pour décrire la phase solide.



- CHAPITRE 1
GENERALITES SUR
L’EXTRACTION SOLIDE-

 LIQUIDE



L’extraction solide liquide est 'opération fondamentale qui a pour but d’extraire, de
séparer ou de dissoudre par immersion dans un liquide ou par arrosage par un liquide un ou

plusieurs composants (solide ou liquide) mélangés 4 un solide [1].

C’est une opération trés ancienne, utilisée pour retirer des plantes des produits
alimentaires, pharmaceutiques colorants ou odorifiants en vue de la production de breuvages,

drogues, teintures ou parfums.

Dans les industries agro-alimentaires, pharmaceutiques et de la parfumerie, de nombreux
exemples d’extraction de produits naturels par I’eau, les alcools (éthanol, méthanol) ou par des
solvants organiques tels que 1’héxane, les solvants chlorés, le benzéne ou le toluéne {ces deux
derniers sont de moins en moins utilisés en raison de la législation sur les produits toxiques)
peuvent étre cités a titre indicatif.
¢ Les extraits de café et de thé ( fabrication des préparations solubles } sont produits par
traitement a 1’eau bouillante ; la caféine est extraite a ’eau du café et du thé ; le café décafeiné et
obtenu par élimination de la caféine du grain de café vert par un traitement au solvants chiorés ;

e Le sucre (saccharose ) est extrait 4 I’eau chaude des racines de bettrave ; Les huiles
alimentaires (colza, soja, arachide) sont retireés des graines oléagineuses par pression puis par
extraction a ’héxane ;

e Un grand nombre de produits 4 activité pharmaco - dynamique, contenus dans des plantes
medicinales, sont extraits par I’eau, les alcools, les hydrocarbures ou les solvants chlorés ;

e Les parfums naturels sont isolés des plantes (fleurs, .racines, tiges) par les alcools ou les corps
gras et donnent des teintures infusions ou pommades,

e Les tanins naturels sont obtenus par traitement & 1’eau de [’écorce de certains arbres.

Le liquide d’extraction, appelé solvant , dissout un (ou plusieurs ) composant cristalisé ou
liquide, denommé soluté, pour donner une solution ou extrait ( solvant + soluté ) et laisse un
sohde épuisé , appelé résidu inerte ou insoluble, contenant trés peu ou pas de solutés. Les

operations d’extraction solide - liquide regroupent plusieurs méthodes énumérées ci-apres :

La lexivation ou lessivage

S’applique essentiellement a I’hydro - Métallurgie. Le solide (minerais) finement divise, est

mis en contact avec une hqueur d’attaque, chaude ou froide qui solubilise le soluté.



La percoiation

Consiste a laisser couler un solvant généralement chaud sur un lit de solides finement
divisé afin de dissoudre les composants solubles qui y sont contenus. La préparation du café
reiéve de cette opération,

La décoction

Est I’opération dans laquelle le solide est mis a bouillir dans un liquide en vue d’extraire
les parties solubles. Le traitement du malt en brasserie utilise cette methode.
L’infusion _

Est la mise en suspension d’un solide dans un liquide chaud (proche de P’ébullition) ou
I’arrosage du solide par ce liquide afin de dissoudre les constituants utiles, suivie d’un
refroidissement du mélange. La préparation du thé est I’exemple type de cette opération.

La macération
Est la mise en contact plus ou moins prolongée a froid d’un solide dans un solvant en vue

d’extraire les parties solubles.

La digestion
Est une macération a4 chaud. Cette opération et la macération sont utilisées

particuliérement en pharmacie et en parfumerie.
L’Elution
Consiste a enlever un soluté fixé a la surface d’un solide par simple contact avec le

solvant. Elle est fréquemment employée dans les méthodes d’analyses (chromatographie ).

L’extraction solide-liquide est une opération de transfert ou d’échange de matiére entre
une phase solide, la matiére a extraire et une phase liquide, le solvant d’extraction, les
constituants recherchés pouvant étre soit le soluté soit le résidu, on peut donc considérer que
’opération a pour but d’enlever par dissolution un corps utile d’un solide sans valeur ou

d’éliminer un produit indésirable, soluble qui souille un solide intéressant.

I.1. PROCESSUS DE TRANSFERT DE MATIERE

La totalité de I’opération se déroule en trois étapes théoriques :
o Le passage du soluté dans le solvant (ou dissolution),
o Le lavage du solide par du solvant frais ou pauvre en soluté ;

¢ La séparation mécanique du solide.



Ces trois processus sont réalisés soit dans des appareils distincts soit dans un appareil

unique ; I’ensemble constitue 1’étage unitaire de I’extraction solide - liquide.

Le transfert du soluté dans le liquide est I’extraction solide - liquide proprement dite, dont

la vitesse résultante est régit par trois processus élémentaires de 1’échange de matiére :

La dissolution du soluté au sein des particules par le solvant, la diffusion de la solution
vers Pextérieur de la particule et la diffision du soluté contenu dans la solution au contact du

solide vers la masse restante du solvant.

o Le passage du soluté de la solution au contact du solide vers la masse du solvant peut étre
considéré comme une simple opération de mélange dont la vitesse est telle que son influence sur
la vitesse globale est trés limitée, une bonne agitation favorise 'homogénéisation du mélange

solvant solute ;

e La diffusion du liquide vers la surface extérieure du solide joue un réle important dans la
cinétique du transfert de matiére . Ce phénoméne est souvent décrit a travers la théorie des films.
C’est la résistance opposée par le film mince entourant la particule qui détermine la vitesse de
diffusion, généralement lente, par le mouvement des particules on peut réduire I’épaisseur de Ia
couche liquide autours du solide (couche limite} ; I’agitation du milieu peut permettre
d’augmenter la vitesse de diffusion a travers le film liquide ;

¢ En ce qui concerne la dissolution du soluté une distinction doit étre faite suivant que le soluté

est cristallisé (attaque d’un minerai), ou liquide (extraction d’huile d’une graine oléagineuse).

Dans le premier cas la dissolution ne peut étre totale que si le solvant n’est pas saturé (une

quantité mimimale de solvant est nécessaire a la dissolution de tout le soluté).

La dissolution compléte du soluté exige généralement un temps beaucoup trop long et

’opération est arrétée lorsqu’une concentration détermi..ée est atteinte.

Lorsque la vitesse de dissolution des cristaux est trés faible comparée a la vitesse de

diffusion (cas générale}, la vitesse globale d’extraction est assimilable a la vitesse de dissolution,



1’agitation des particules solides pour accélérer le processus n’a pratiquement aucun effet
et son role est limitée au maintien d’une suspension homogéne. On peut agir, en revanche, sur la

fragmentation du solide plus celui-ci sera fin, plus grande sera la vitesse d’extraction ;

Dans le second cas, si le soluté est localisé en surface du solide, généralement poreux, sa
mise en solution est rapide et la vitesse de transfert est trés dépendante de la vitesse de diffusion
(diffusion par capiilarité ou diffusions surfacique), est peut étre accru par ’agitation du milieu

(effet de film).

Dans le cas typique de ’extraction des graines oléagineuses, de soluté est localisé dans des
cellules végétales a parois trés peu perméables. Le cheminement du soluté a travers les parois des
cellules peut étre trés lent, le processus est régit par un phénoméne de diffusion 2 travers une
membrane ou dialyse. La résistance au passage de soluté est beaucoup plus grande que celle
observée par simple effet de film. Dans ces conditions c’est cette diffusion interne qui gouverne la

vitesse de transfert.

L2 FACTEURS INTERVENANT DANS L’EXTRACTION

Ils sont liés a [’état du solide et du soluté, a la nature du solvant, a la température, au
degré d’agitation des phases, 4 la concentration résiduaire en soluté sur le solide et a

I’humidité.
1.2.1 NATURE ET ETAT DU SOLIDE ET DU SOLUTE

La nature et 1’état physique du solide et du soluté ont une importance primordiale et

déterminent le mécanisme de transfert de matiére.

Les solides a traiter se présentent sous forme de fragments de consistance et de taille
variées (graines, racines, feuilles }. Le soluté contenu dans ces corps est soit un solide soit un
liquide, stable ou non stable a la chaleur ou 4 ’atmosphére réparti plus ou moins réguliérement a

des teneurs variables dans le solide.



- Si le soluté est dispersé uniformément dans le solide, les parties superficielles sont dissoutes en
laissant un solide poreux ; le solvant doit ensuite pénétrer cette couche extérieure avant
d’atteindre le soluté situé en profondeur, rendant le cheminement du solvant de plus en plus

difficile, ce qui se traduit par une diminution de la vitesse d’extraction ;

- Lorsque le soluté se trouve 4 une teneur importante dans le solide, la structure poreuse peut étre
détruite par dissolution du soluté avec production de fines particules, rendant la dissolution

ultérieure du soluté plus facile.

Dans les matiéres végétales, il est généralement occlus dans des cellules d’ot: il est extrait

par un mécanisme de dialyse ou de diffusion capillaire a travers les parois cellulaire.

Plus la matiere est divisée finement et plus la surface d’échange (ou interfaces ) est grande
et plus le parcours moyen du soluté est petit. La fragmentation fine s’impose lorsque le soluté est
occlus dans un réseau d’inerte, mais une grande finesse du solide peut devenir un inconvénient
lors de la clarification des solutions car les particules d’inerte décantent plus difficilement.
Lorsque la membrane cellulaire est perméable (betteraves a sucres), il est préférable de réduire le
solide en fine lamelles (cossettes ) afin de favoriser la dialyse du soluté en évitant le passage de

composes indésirables qui doivent rester dans la cellule.

Lorsque la membrane cellulaire egtimperméable (graines oléagineuses en général), la
fragmentation estréalisée sous forme d’écailles ou de flocons, cette méthode conduit 4 la

rupture des cellulesqui abandonnent leur soluté par diffusion dans le solvant.

Les ordres de grandeurs expérimentaux de la diffusivité d’une huile dans un Hydrocarbure

sont

- 107 m2s™ dans le solvant libre;

- 10" m?s”  dans le milieu microporeux;
- 10 ™ m2s?  dans le tissus cellulaire intact [1].

1.2.2 NATURE DU SOLVANT

L’usage du solvant doit étre économique, on est de ce fait conduit 4 considérer son prix
d’achat, de la distillation, des pertes. Les critéres auxquels le solvant idéal devrait répondre sont

les suivants :



- ininflammabilité ;

stabilité chimique aux températures d’utilisation;

pouvoir solvant élevé,

sans action chimique sur I’extrait;

constantes physiques rendant son emploi économique a savoir point de fusion inférieur 2 zéro

(pour éviter les phénoménes de cristallisation intempestifs), poids spécifique faible et chaleur de

vaporisation faible;

- non toxique;

- neutre a I’égard des appareillages ;

- insoluble dans I’eau et s’en séparant facilement ;

- avoir un bon pouvoir mouillant et pénétrant vis-a-vis des matiéres a traiter;

- §’éliminer facilement ;

avoir des propriétés calorifiques intéressantes concernant le bilan thermique et ces cycles de

récupération;

- disponibilité en grandes quantités & des prix peu élevés.

Comme le solvant idéal n’existe pas et les conditions qu’il doit satisfaire sont nombreuses,
on est donc amené & faire un compromis, et les procédes actuels d’extraction n’utilisent que

quelques solvant qui leurs sont mieux adaptés tout en étant les plus économiques.

Ces qualités exigées pour un solvant idéal n’ont jusqu’a ces derniéres années pu étre
gees p J

toutes réunies dans un méme solvant [2].

Pour tenir compte de la sécurité dans la manipulation des solvants on cite & titre
d’exempl . quelques dangers. Le tableau (I.4) mentionne le point d’inflammabilité du solvant, en

creuset ouvert, les limites inférieures et supérieures d’explosivité des mélanges avec Pair a 20°

donnés en % volumique.



La penétration cutanée des solvants est particulierement redoutable. Tous les solvants sont
a lorigine, chez celui qui manipule de légers troubles de jugement, d’imprécision, d’augmentation

du nombre d’erreurs donc des expositions prolongées a ces solvants sont a éviter [3].

On donne dans le tableau (I.9) quelques solvants d’extraction, le soluté, le solide et le
temps d’extraction [4],
- Lélévation de la température permet généralement I’accroissement de la solubilité et de la
diffusivité du soluté et de la diminution de la viscosité de la solution ;
- La température opératoire est limitée par les risques d’extraire des composés nuisibles, par les
risques de dégradation thermique du soluté et par la sécurité de I’installation (risque d’incendie);
- L’agitation mécanique des particules dans le solvant, qui permet leur maintient en suspension et
I’homogénéisation du milieu a un effet toujours favorable sur I"opération ;
- Lors de I'utilisation de solvants hydrophobes la diffusivité est inversement proportionnelle 4 la

teneur en eau du solide [1]

Tableau 1.4[3]
Solvants I II I

propane - 2.37 9.50
n.butane - 1.66 8.41
iso.butane - 1.80 8.44
n.pentane -49°3 1.40 7.80
n.hexane -25°.8 1.25 6.90
benzene - -11°.1 1.41 6.75
toluéne 4° 4 1.27 6.75
méthanol 11°.2 6.72 - 36.50
alcool ethylique 12°2 3.28 18.65
acétone -17°.7 2.55 12.80
CHCI=CHC], mel. stéréoison 6° 9.7 12.8
CClL=CHCl ininflammable - -

I - Point d’inflammabilité en creuset ouvert ;

IT - Limite inférieure d’explosivité du mélange avec I'air, & 20°, en % volumique ;

III - Limite supérieure dans les mémes conditions.




Tableau 12[4-]

Produit Solides Solute Solvant Temps wn
d’extraction
1- Antrocyanines Raisins, baies Antrocyanines Ethanol, Eau -
2- Jus de pommes Pommes en morceaux ] Jus de pommes Ean 75-85
3- Jus de pommes Pommes comprimmées | Jus de pomumes Ean 300 - 360
4- Betanines Betteraves rouges Betanines Ethanol, Eau -
5- Brassée Orge, malt Sucre Ean 120 - 300
6- Betraves Betteraves rances Acide organique 4 | Ean -
faible poids
moleculaire
7- Huile de grain de coton Grains de coton Huile de grains de | Hexane 60 - 85
coton
8- Cytoplasme de luzerne Luzerne coagulée Chiorophile, Acétone , ethanol -
: chlorogénique
9- Protéines Protéines Acide Buthanot -
10- Café décaféiné Grains de café vert Caféine Methyléne chloride | 480 - 720
11- Café décaféiné Grains de café vert Caféine CO, super critique |-
12- Café décaféiné Grains de café vert Caféine Eau -
13- Extrait houblon Fieurs d’houblon Soluté houblon CH,(Cl, -
14- Extrait houblon Fleurs d’houblon Soluté houblon CO, Super critique |- |
15- Extrait houblon Fleurs d’houblon Soluté houblon Ean 90 - 120
16- Iodine Herbe marine lodine H,S0, aqueux -
17- Fruits en faible humidité Fruits humides Eau Saccharose aqueuse | 480
a50%
18- Alcool de faible humidit¢ dessalé | Alcool précipité NaCl, Eau Isopropanol -
19- Péctine Pectine - Acide dilué -
20- Extrait de malt Grains germés Extrai de Malt Eau -
21- Pectine methylée Pectine broyée Eau Methanol -
22- Papain Latex de Papayér Papain Eau -
23- Pectine Pommes dessurées Pectine Acide dilué 30-240
24- Pectine Zeste d’agrume traité | Pectine Acide dilu¢. -
25- Marinades Concombre NaCl Eau 7200
26~ Protéines de cellules Cellules touchées Protéines Eau -
27- Protéines de cellutes Cellules intactes Acide nucléique NaCl aqueuse -
28- Café soluble Café grillé broyé Soluté du cafe Eau 120 - 180
' 29- Thé soluble Feuille de thé sechée | Soluté du thé Eau 45-120
30- Huile de Soja Soja Huile de Soja Hexane 18 - 45
31- Protéines de Soja Fleurs de Soja Sucre, Solide non | 70% ethanol -
. | proténique
32- Protéines isolantes de Soja Fleurs de Soja Protéines NaOH aqueuse pH 9 |-
33- Extrait d’épices _ | Paprika, 1’ail. le Soluté d’épices 80% ethanol -
poivre, le thym,
marjolaine
34- Oléorines Paprika Solute d’épices Methyl, ethyl cétone |-
35- Stéroides Fumgus Stéroides Acétone et -
(Champignon) methyléne chloride
36- Pommes sans sucre Pommes Sucre Eau -
37- Saccharose Betteraves a sucre Saccharose Eau 20-90
38- Saccharose Canne 3 sucre Saccharose Eau 25-60
39- Peau d’agrume traitée Zeste d’agrume Hespéridine Eau -
40- Vitamine Bl Ris Vitamine B1 Alcool, Eau -




L3 APPAREILLAGE CLASSIQUE D’EXTRACTION SOLIDE LIQUIDE EN CONTINU

1.3.1 EXTRACTEURS A LIT MOBILE

Ces appareils automatiques sont généralement constitués par un systéme de convoyage entrainé
mécaniquement, supportant les charges de solide, afin de pouvoir réaliser une extraction continue a
étages multiples. Leur Construction impose I'emploi d'une machinerie perfectionnée pour automatiser

le mouvement des solides et des liquides.
L3.1.1 EXTRACTEUR A COMPARTIMENTS MOBILES (figure I.1)

Dans l'extracteur a cellules ou 3 paniers rotatifs , les flacons restent immobiles une fois
déposés dans les cellules et ne sont pas soumis a l'attrition. Cet extracteur est constitué d'un cylindre
mobile bas (rotor) divisé en cellules ou compartiments radiaux munis a la base d'un tamis suspendu ou

d'un fond perforé (destiné a contenir le solide) qui peut s'escamoter pour le déchargement.

Le cylindre tourne d'un mouvement lent sur un socle partagé en secteurs de drainage ou de
réception d'angles inégaux destinés a recueillir les solutions de percolation des différentes charges.

L'ensemble est incorporé dans un carter étanche aux vapeurs de  solvants, permettant le

fonctionnement a chaud.

Chaque cellule passe sous un distributeur de solide assurant son chargement et sous une série

de rampes d'amené du solvant frais et des solutions venant des secteurs précédents.
1.3.1.2 EXTRACTEURS A PANIERS MOBILES

- L'extracteur a panier mobilw(ﬁgure ‘ I.2)'

Il est constitué¢ par une séric de paniers & fond perforé, contenant le solide a traiter qui se
déplacent d'un mouvement vertical descendant puis ascendant au moyen d'une chaine sans fin . Les
paniers sont chargés automatiquement, a la partie supérieure puis, en descendant, sont arrosés par une
solution semi-conce~trée qui percole & travers toute la série de charges verti~1les descendantes. La

solution recueillie 4 la base constitue la solution forte . L'extraction de ce c6té  de l'appareil s'effectue

i cocourant.

Les paniers contenant le solide particllement extrait remontent et sont arrosés a contre-courant,

par le solvant frais alimenté au voisinage du sommet de I'appareil. Le solvant recueilli en pied de cette
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zone constitue le demi-miscella. Le solide épuisé est déchargé par basculement des paniers et est

évacué a l'aide d'une goulotte.

- Les extracteurs horizontaux. (figure 1.3), ils sont actuellement préférés et ont supplantés l'extracteur

4 panier mobiles. t
- Dans l'appareil Bernardini (figure 1.4) les paniers circulent sur une boucle en double épingle

formant quatre cheminements horizontaux.

Associé a l'extracteur 4 immersion, il constitue le procédé DIREX {figure (.5) d'extraction

directe de I'huile des graines oléagineuses

L3.1.3 EXTRACTEURS A CHAINE DE CONVOYAGE figure (1.6)

Le solide circule dans une boucle fermée au moyen d'une chaine de convoyage placée a

I’intérieur d'un carter étanche.

Les fonds des parties horizontales sont constitués par un tamis permettant la récoite des
solutions. Le solide est introduit au sommet et arrosé par un demi-miscella récolté au milieu de la

partic horizontale inféricure. Le miscella est recueilli 4 l'entrée de cette ligne et évacué hors de

'appareil.
La circulation des solutions est réalisée a contre-courant au moyen de six boucles de pompage.
L.3.1.4 EXTRACTEUR A BANDE TRANSPORTEUSE (figure 1.7)

L'extracteur a bande transporteuse perforée De Smet est trés utilisé a la fois pour l'extraction

du sucre de canne ou de betterave et pour l'extraction de l'huile des graines oléagineuses.

Les solides sont distribués en continu sur une bande transporteuse perforée. Les solutions
sercolent 2 travers le lit, sont récupérées dans des béches, ruis reprise par la pompe pour alimenter la

section suivante du lit & 'aide de distributeurs & rampe d'arrosage, a contre-courant du déplacement du

solide.
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'~ CHAPITRE II
- FONDEMENTS ET BASES
'THEORIQUES DU TRANSFERT

DE MATIERE



La notion de vitesse de transfert de matiére au sein d'un substrat solide est difficile d’acces

car il est impossible de définir l'allure des cheminements a travers duquel s'effectue le transfert [1].

Il est cependant possible d'obtenir une indication approximative de la grandeur de la vitesse
de transfert & partir de la particule solide vers la phase liquide. Cette grandeur permettra par la

suite d’évaluer le temps de contact nécessaire & l'extraction.

Les expressions analytiques de la diffusion moléculaire pour un mélange binaire sont

données par les lois de Fick.
On retiendra principalement la formule généralisée dont la résolution est simplifiée en
considérant les systémes vnidimensionnels. En particulier, en assimilant les particules solides a des

sphéres de rayon R.

L’ équation de bilan de matiére devient :

d 1 d(er,,,)=

0 .
da r? dr (L)

d x
r

ave¢c Np =-D;

:flux massique du soluté ;

x :fraction massique du soluté dans le solide ;
t :temps ;

D; :diffusivité (ou coefficient de diffusion) en phase dispersée (solide ),
r :distance radiale.

La majorité des modéles proposés et utilisés pour décrire le transfert interfacial repose sur
I’hypothése que le changement de phase, stricto sensu, n'est pas I'étape qui limite l'acte global, et
que c'est donc le transfert dans I'une et l'autre phase, entre le caeur de celle -ci et I'interface qui

détermine la vitesse de transfert.

Pour cela on commence par des développements sur le transfert de matiére au sein dune

seule phase, puis entre deux phases.



IL1_TRANSFERT DE MATIERE DANS UNE PHASE

Dans un fluide constitué d'une seule phase, immobile ou en écoulement stationnaire
(toutes les grandeurs qui décrivent le fluide sont indépendantes du temps), sitét qu'existe une
hétérogénéité de concentration, on observe une évolution spontanée vers I'uniformité de ces

concentrations : cela est di a la diffusion moléculaire .

Ce phénoméne tend a amener tout systéme a I’équilibre thermodynamique; Il est donc

général.

En effet, Puniformité des concentrations au sein d'une méme phase est caractéristique de

I'équilibre thermodynamique, au méme titre que l'uniformité des températures.

Les vitesses de transfert de matiére se mesurent en flux molaire. Un tel flux est égal au
nombre de moles de constituant privilégié (qu'on note A), qui sont transférées par unité de temps et

par unité de surface normale a la direction de diffusion.
Dans le cas général, il est nécessaire de distinguer deux expression de ces flux ;

-Le ﬂux_I:T‘a, rapporté a un repere fixe dans l'espace, qui intégre le transport par le mouvement
d'ensemble du fluide et la diffusion moléculaire proprement dite ;

-Le ﬂux];, qui est le flux do & Ia diffusion moléculaire, il est rapporté a un repére local, lié a
I'écoulement moyen ; ce repére est animé d'une vitesse égale a la vitesse molaire rnoyenneﬂllj.",,ﬂoy des

constituants par rapport a un repére fixe.

Comme dans le cas du transfert de chaleur, dés que le mouvement du fluide n'est plus
stationnaire, le transfert de matiére se fait par convection et transport par le mouvement moyen du

fluide, et non plus seulement par diffusion moléculaire.
La premiére loi de Fick donne I'expression du flux de matiére dil a la diffusion moléculaire

dans le fluide oii les interactionsentre molécules l'emportent sur les interactionsavec les parois c'est

a dire les fluides condensés (liquide) dans des conduits macroscopiques.
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Cette loi permet d'exprimer le flux molaire du constituant A di a la diffusion moléculaire
—
(Ja). Ce demier est proportionnel au gradient de concentration de A et & son coefficient de
diffusion. Elle exprime également que ce flux 4 méme direction que le gradient de concentration de

A et qu'il transporte A des régions oul sa concentration est élevée vers celles ol elle est faible.

Pour un mélange binaire dont les constituants sont A et B, la loi de Fick a l'expression

suivante ;

—>

—
JA=-DAB grad CA (HZ)

avec C, : concentration de A;
Dag: coeflicient de diffusion de A dans B ( D4g est caractéristique de A et de B, et dépend de la

température ).

L'expression de flux de A rapporté & un repére fixe est la suivante:

e e

NA= CAUm), + JA (I[.3 )

—_
ol Upoy est la vitesse moyenne du mélange binaire AB :

—_ —»
Ny + Np

Unoy= ——— (11.4)
Cs + Cp

EXPRESSION ANALYTIOUE DE LA DIFFUSION MOLECULAIRE

Pour un fluide de constituants A et B en mouvement, 1'équation générale de continuité de

la mécanique du fluide s'écrit :

oU, oU, 9
p( + + . y
dx Oy Oz o x oy

Uz)+U é&+U ai+Uz—é£+-5£=0 (1IL.5)
0z Ot

t: temps;
Uz, Uy, U; : composantes du vecteur vitesse U en un point du fluide de coordonnées (x,y,z) ;

p : masse volumique,
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pour un fluide incompressible i! vient :

AU +5Uy LUz
dx 3y 84

=0

Si I'on écrit le bilan relatif au seul constituant A, en supposant quiil est produit par une

réaction chimique de vitesse 1a, il vient :

Vitesse de sortie + Vitesse d'accumulation = Vitesse dlentrée + Vitesse de production

Ou encore.

’ [aN,,x LN,y +aN_4,]+acA —r e

dx dy Oz At
en tenant compte de la relation (IL.1), eton a
N,=U,C,+J,
et il vient:
oc, . 8C, ., oC am,ﬁU,LaU,]_Dﬁ(azc,, L9°C, +acﬁJ+ac,, _

U, —4+U,~—2+U,—*+C, . :
Ox oy Oz ox By 0z ox* oS8y oz’ Jt

Fa

C'est I'équation générale de continuité relative au constituant A.
— >
_ Pour un fluide immobile (U=0) et en absence de réaction Chimique (ra= 0), on obtient la

deuxiéme loi de Fick:

2 2 2
5CA=DAB 0”C2A+0” C:+é’ C2A
ot o x 2y Oz

La loi de Fick généralisée correspond 2 1a diffusion Stationnaire ( =0 ) dans un

A
ét

fluide incompressible (pa est Constant ), et en absence de réaction chimique:

2 2 2
0. 9Ca y 2Cu sy 2% p, 5, , 7€, TG g
ox 8y oz ax* 6y J:z
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On considére I'élément de fluide de section droite unitaire, schématisé sur la Figure (IL1)

A

Figure (I1.1) éiément de section droite unitaire

et on suppose que Cy soit plus élevée a gauche de la surface normale S.

Les deux constituants vont diffuser ; A vers la droite suivant la direction z et B dans la

direction opposée.

- pour un observateur placé en §, le flux total qui traverse S est:

NE=NA+NB
par conséquent l'observateur verra passer la matiére avec une vitesse moyenne
_ N, N, +Ny
"™C, C,+Cy
sachant que :
N,+N ocC
N,=U_C,+J,=C,—2—~-D A
A y = A A A C: BA 2 2
N,+N o C
Ny=U,,Cz+J; =Cy *‘C 2 - D, 52“’ (1I.9)

C:. : concentration totale (C,=C, + Cp) ;
Dga: coefficient de diffusion de Fick de B dans A.

L'addition membre 4 membre de ces deux relations montre que  J4 =-Jg.

ou encore:
dc, dc,

-D =D
P dz M odz
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Si la concentration totale C; est constante, ona Dag=Dga

Il est possible d'intégrer, entre les abscisses z; et z3, I'équation (I1.9) donnant N, , dans le cas
de la diffusion stationnaire, dans un fluide immobile ou en écoulement stationnaire. Dans ce cas les

flux Na et Ng sont constants si Dap reste constant entre z, et z, il vient :

N, Cg
N D,C N,+N;, C
N, = 4 4B 7t |Ip| —A4 £ ‘ 1.10
g [NA+NBJ[22—Z,] N, Cu ( )
N,+N; C,

avec Ca1 : concentration de A a I'abscisse z; .
Caz2 : concentration de A i I'abscisse z; -
C: pour un liquide il vient:

c =2
kM

avec £ :lamasse volumique moyenne de la solution ;

M  :la masse molaire moyenne de la solution.

Le flux Ny dépend de fagon complexe du facteur potentiel (Ca; - Caz), de la distance
(Zz -Zl) et du flux Ny

DIFFUSION DE - A - A TRAVERS -B- NON DIFFUSANT

Dans ce cas, Np = 0, en reportant cette valeur dans la relation (IL.10) et en introduisant la

concentration moyenne logarithmique de B, (Cp)u, définie par:

C - C
(CB)ml= B2C e

Ln — B2
C 5

Ii vient:

D ;C,
(z 2 ™2 )(C
Le fluide a, du fait de la diffusion, une vitesse molaire moyenne Upey # 0, telle que

N,= ) (CA-I_CA2) (IL11)
B Jmi
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Dans le cas ol la concentration de A est trés faible I'équation (II.11) prend une forme
simple car, si C4 << Cg, il vient:
Com=Cs=C

et

NA :—"_Z"‘(C,ﬂ "'CAz)

DIFFUSION TURBULENTE

On reprend les mémes hypothéses que la diffusion stationnaire, a I'exception de celle

relative au caractére stationnaire de I’écoulement qui n'est ici qu'un écoulement permanent.

L’écoulement entre le plan d'abscisse z; et 2, de la figure (I1.1) est le plus souvent turbulent.
oC,

N =UzC 'D
Az A AB Gz

Nag=U.C, +T5C, - D, &
g z

(IL12)

Le terme U;C, peut étre relié de fagon symétrique aux fluctuations des vitesses dues 3 la
turbulence , en prenant I'équation de continuité (IL.7) et en admettant d'une part qu'il n'ya pas de
réaction chimique et d'autres part que le fluide est incompressible, et pour un transfert
unidimensionnel.

6 Ca _JCa
Jx 2y

=0

Il vient:

— 3Ca °C.q aC’ 5 C.4 aC
U, -D +| U 41+ Uy + U 41=-0 13
Yoz T® a7 [‘é’x}[yﬁy] (z é’z) aL13)

De plus, en dérivant la relation (I1.12) , on obtient:

4 FC, 8 =y _
~Du 5 +éziq, C)=0 (IL14)
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Car si le flux moyen Na, est indépendant du temps, il est également indépendant de la

coordonnée d’espace z. La comparaison des relations (11.13) et (I1.14) montre que :

iwc;)=q'aCA +U; aCA +(th aCA
oz éx y z

et donc que :

- == 4 (uf,, 8C aC, aC,
Niz=U C,-D + 44y 4 4 —4 15
=0, C,=Dy— L}[u PPl A t&é,zJaz(H )
Naz qu’il soit exprimé a I’aide de la relation (I1.12) ou de la relation (I1.15) ne peut pas étre calculé
analytiquement. Cependant, le terme supplémentaire correspond toujours & un accroissement du
flux transféré, par rapport au cas ol I’écoulement du fluide est stationnaire. On modélise le

phénomene en ajoutant a Fexpression du flux stationnaire, un terme de diffusion turbulent :

Ne=0 C,-p,%a_p % (IL.16)
oz V7

&

Y

avec D, : coefficient de diffusion turbulente.
A la différence du coefficient de diffusion moléculaire Dag, qui dépend uniquement de la
nature de A et B et de ia température, D; dépend presque uniquement de ’écoulement, on a peu de

moyen . de le calculer, si non par des corrélations empiriques.

L’intégration de la relation (I1.16) conduit & I’expression.

Ne Ca
“;.—__—M‘;—z-_—C,KLn Nz +No C, (IL17)
Nuz +Npp Nz _CAI
Nz +Np; C,
. . D, +D, . ,
avec K : coefficient de transfert de matiére (K=—2—"); ce coefficient dépend donc de
T4

I’écoulement lorsque celui-ci est turbulent, car alors D est trés supérieur  Dag -



II.2 TRANSFERT DE MATIERE ENTRE DEUX PHASES

Considérons deux phases 1 et 2 qui contiennent un soluté A, i des concentrations C; et C; et

supposant que seul A est susceptible d’étre échangé entre deux phases.

Lorsque le contact des deux phases est réalisé, deux cas sont possibles :
- aucun échange de matiére n’a lieu le systéme est a I’équilibre, on admet que celui-ci est décrit par
la relation.
Cz = mC1
avec m coefficient de distribution, généralement fonction des concentrations.
- si les conditions d’équilibre ne sont pas réalisées, une des phases céde du soluté a ’autre de fagon
que le systéme s’approche de I’équilibre; si 4 un instant.quelconque les concentrations moyennes de

1 et 2 sont respectivement C; et C; et en notant:

C =Cy/m et C =mG

C':la concentration d'¢quilibre3la phasei.
'La figure (I1.2) représente I"allure du profil des concentrations.

Pour que le transfert de A i Dinterface ait lieu de la phase 1 vers la phase 2, il faut que

’inégalité suivante soit vérifice.
ci > ¢
avec C,': concentration de A dans la phase 1 4 Iinterface ;
C:i": concentration de A dans la phase 1 a linterface qui serait en équilibre avec la
concentration de A dans la phase 2 a I’interface.
C/'" =C'/m ,
Dans la majorité des cas I’équilibre est réalisé a I’interface C;' = m C," Dans le cas

contraire, il faut tenir compte de la résistance de I’interface.

Prose 1 C1' ir Pnaose 2

r interface

-

2

Fig.'.II.z-— Profil de concentration C du soluté A, suivant ia
direction z du transfert, dans un systéme 8 deux phases.
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Si le transfert a lieu de la phase 1 vers la phase 2 on définira lescoefficientsde transfert

suivants :

==t b=
Ci-C; C:-C;
N N
K=—— Kzz,a —
C.i-C. 2—C2

avec ki et ks : coefficients de transfert locaux de A respectivement dans les phases 1 et 2;

K et K;: coefficients transferts globaux de A respectivement dans les phases 1 et 2.

Les coefficients de transfert de matiére dépendent évidemment des propriétés physico-

chimiques du systéme et des conditions hydrodynamiques.

Plusieurs modeles de prévision des coefficients de transfert de matiére entre deux phases

ont été élaborés.

I1.2.1 MODELE DE L.A COUCHE LIMITE

Ce modéle dii 4 Lewis et Whitman repose sur les hypothéses qui suivent :
- la phase considérée est partagée en deux régions distinctes (figure IL.3);
e le cceur de la phase ou I’agitation turbulente homogénéise les concentrations selon la direction
normale 4 I’axe du transfert, les concentrations y sont constantes suivant la direction précisée ;
e une couche mince au voisinage de I'interface, dite couche limite, ot le fluide est en écoulement
laminaire ;
- le transfert de matiére est gouverné dans cette couche limite par la diffusion moléculaire
unidirectionnelle stationnaire ;

- I’équilibre est réalisé a I’interface.
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LB 1]

F4

- — — — profiréel
profl du modéle de 1a couche imite

interface

Fig. [L5- Profil de concentration € du soluté A suivant la
direction 1 du transfart, pour ia modséle de la couche
limite.

Pour le calcul du coefficient de transfert local de la phase pour ce modéle on pose

NA
= ——a—
N,+ N,

avec Ng flux molaire rapporté 4 un point fixe des constituants autres que A. I’équation

(.10 ) devient ;

C %(c‘—c_*) (IL18)

avec C : concentration de A dans la phase considérée ;
C: : concentration totale dans la phase considérée ;
D : coefficient de diffusion de A dans la phase considérée ;

& : épaisseur de la couche limite.
ci-C

et (C, _ QJ - -
Q@ Jm aln C,-Cla
c,-C "I a
le coefficient de transfert k local dans la phase considérée est donné par:
k :-C_:Cg
&
a

Le modéle de la couche limite fournit un coefficient de transfert proportionnel 3 D.
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11.2.2 MODELE DE 1.A PENETRATION

On 2 les hypothéses suivantes :

- le ceeur de la phase a laquelle on applique le modéle est parfaitement agité ;

- des éléments issus du cceur viennent a I’interface; ils y séjournent tous un temps identique au
cours duquel il échangent de la matiére avec ’autre phase par des mécanismes de diffusion
moléculaire unidirectionnel, avant de retourner se mélanger avec le cceur de la phase;

- les temps de contact sont tels que le profil stationnaire de concentrations n’est pas établi,

- I’équilibre est realisé a I’interface.
La figure (I1.4) schématise le cycle suivi par un élément.

Dans le cas ou la concentration du constituant A est suffisamment faible, Le transfert est
alors décnit par la deuxiéme loi de Fick:

g C(t,z) 8 iC (¢, z)
= D >
gt e z

(IL19)

avec t:temps;

z : distance dans la direction du transfert.

Les condition aux limites appropriées sont:
C@o)=C", wvizo0
Cc(0,2)=C, Vvz>0
Clt,w)=C, WViz0
L’intégration de 1’équation ( I1.19) donne
C(t,z)=C + (C;— -C-'-) 1—erf _z_l
2(D,):

avec erf fonction erreur

Le flux de matiére instantané est déduit simplement ;

__o(3C) _(_3( LY
N@) = D[azl:o c'-c ”J (I1.20)



en notant 6, le temps de séjour des éléments a I’interface le flux moyen est:

1

1
— 19p ;=X D 2 F_o z
Ve 2) a - -op( 2]

le coefficient de transfert moyen local est donné par

S
lea ™

Fig. I §— Cvycle suivi par un élément, pour le modéie de la
penétration.

Le modéle de pénétration fournit un coefficient de transfert proportionnel a D',

11.2.3 MODELE DU RENOUVELLEMENT DE I’ INTERFACE

Ce sont les méme hypothéses que dans le modéle de la pénétration, sauf celle concernant le
temps de séjour a I'interface. Cette derniére hypothése est remplacée par la suivante :
- la probabilité de renouvellement de I’interface est constante (ou la probabilité de remplacement

d’un élément participant a I’échange est indépendante de la durée de son séjour a I’interface).

1l existe une fonction de distribution des temps de s€jour :

Ae) = - ex;(:f)

Pour le calcul du coefficient de transfert moyen local de ce modéle on se place dans le cas

ou C << C, et on calcule k°.

Par dérivation de la distribution des temps de séjour J(8), on obtient
' 1 L
J'(0)= Eexp(_- 6a)

avec @ : temps de séjour moyen.



Le flux transféré est donné par:

N =|N@)'@®)as (IL22)

© Lty B

en utilisant la relation (11.20), il vient ;

N=(c —E{gf

ce qui donne le coeflicient de transfert moyen :

1
k° =(D/@)?
11 est possible de construire des modéles synthétiques en rejetant simultanément, et le régime
stationnaire établi immédiatement et la distribution du soluté par le truchement unique de la

diffusion moléculaire.

11.2.4 MODELES SYNTHETIQUES

I1.2.4.1 MODELE DE LA COUCHE LIMITE - PENETRATION

L’intégration de I’équation (11.19) avec la condition limite C(t,Az)=C:

D) & (f e 1 [ 70D,
. Az[l *3D6, " DB, 2 BXP( (azy H 1.23)

avec 8, : temps de séjour(constant).

I1.2.4.2 MODELE DE LA COUCHE LIMITE - RENOUVELLEMENT DE
L’INTERFACE

Avec une distribution des temps de séjour telle que:
J(6)= .l.aexp(— #/8)

I’intégration de (I119) conduit a

o= [b_) oh =
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IL3 CAS OU L’UNE DES PHASES EST DISPERSEE DANS L’AUTRE

Tous ces modeéles de transfert de matiére entre deux phases présentées déja, supposent que les
volumes des deux phases sont trés grands devant ceux des couches limites ils supposent également

que les coeurs des phases sont homogeénes.

Ces hypothéses ne sont pas satisfaites lorsque I’une des phases est dispersée dans I’autre sous
forme de particules. Les particules parcourent une certaine trajectoire durant laquelle le transfert de
matiére se fait le plus souvent, dans des conditions incompatibles avec I’application des modéles
déja cités. Des modéles particuliers ont été élaborés, on les présente dans le cadre des hypothéses
suivantes correspondantes aux cas les plus usuels :

- le soluté échangé est en faible concentration ;
- 1a résistance au transfert 1/k° est localisée dans la particule ;

- la concentration 4 I’interface est constante et la résistance a ’interface est nulle .

Pour déterminer fa relation entre le coefficient de transfert et ’efficacité d’extraction, on
Suppose que :
- 1a particule est sphérique de diamétre d ;
- le coefficient de diffusion D dans la particule est constant ;
- la particule céde de la matiére a la phase continue _c(t)>ci

avec C(t) concentration moyenne de soluté A dans la particule 4 un instant quelconque t.

Le bilan mati¢re exprime I’égalité du nombre de moles transférées et du nombre de moles
accumulées pendant le temps dt, il s’écrit :

xd?
6

avec k°(t) coefficient de transfert instantané local de la particule.

kot d*(C(t)- Cdr = - d(C(t)  (124)

En intégrant entre t =0 et t =0 on obtient le coefficient de transfert moyen local k°(6) de la

particule.
k@) =-2 Ln-q-gli
66 c'-C

avec C° concentration de A dans la particule 2t = 0.
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Cette relation peut encore s’écrire sous la forme :

k°(9)=—g‘3;— Ln (1-17,) (I1.25 )

avec np fraction extraite ou efficacité d’extraction a I’instant 6:

" =C°—E(0)
o=

I1.3.1 MODELE DE LA SPHERE RIGIDE

Le transfert a lieu par des mécanismes moléculaires. Les concentrations sont indépendantes
de la position angulaire, (il y a symétrie sphérique).
La deuxiéme loi de Fick s’écrit en coordonnées sphériques:

oCk.1)_ {62C(r 1),20CC, ’)} (11.26)

ot or’ r Or

avec C(r, t) concentration de A a la distance r du centre de la particule et a I’instant t.

L es conditionsaux limitessont :
c(r,0)=C Vr<R,
C(R,t)=C" ViS0
C'<C(r,t)<C° Vr<R et Vt20 .

I’intégration conduit a :

Clr.1)=C +23U, sin(r)exp(-Dr)  @27)
r n=}
avec O, =——

U, =(-1" i(c -C"
Iefficacité de I’extraction an bout d’un temps 0 est «

= 1“..*2_ ( 591’-21’2] (72.28)

rt & nt d

on obtient le coefficient de transfert moyen particulier & I’instant 0 :

k"(B)- — rr[— ml;%- HD%;”—ZQH (1129)
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- pour les grandes valeursde -J-DdTa :

- st —g—f Y4107, seul le 1¥ terme de la série de ’équation (I1.29 ) est significatif, on obtient :

27°D d 6
£°9)= —— Ln—
( ) 3d 668
i 29161 le second équation ci soligeable; k° ne dépend 0 etil
- sl 7—)0,1, e second terme de ’équation ci-dessus est néghgeable, k™ ne depend pas deBeti
vient:
k' - 2r 2I)
3d

- pour les faibles valeurs; dD—,_Q(AL 107 la relation ( I1.28 ) devient:

1

D @ 2
= 12 —_—
779 (Ed2J

avec Ln (I - ) = -7, onobtient, d’apres (IL25)

K @)= z(_D_]

at

4 CALCUL DES COEFFICIENTS DE TRANSFERT GLOBAUX

IL4 CALCUL_DES COEFFICIENTS DE 1RANSYER] Syl Bats

Lorsque les concentrations 3 Pinterface sont constantes, le flux molaire d’un soluté d’une

phase 1 vers une phase 2 prend, quel que soit le modéle, la forme:

N=k {C-C\) (dans la phase 1)
ou (T31)

N= kz[Czi—C_'zJ ( dans la phase 2)

. . : i_ i
en I’absence de résistance interfaciale, ona C,=mC,.
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Dans le cas particulier ou m est constant, en supposant que 1’équilibre est atteint & ’interface

on peut éliminer C; et C, entre les deux équations précédentes. On obtient :

1 - =. —. C,
N = C,-C ) =
Tk w1 mk, c1Cr) avee Co =

ou

1

N=———(C;-C C: =mC,
m/k1+1/k2( 2 2) avecC: =mC,

en notant K; et K les coefficients de transfert globaux relatifs respectivement aux phases 1 et 2, il

vient :

Dans le cas général m est une fonction des concentration [ 5 ].
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CHAPITRE III
TRANSFERT DE MATIERE

DANS LES ECOULEMENTS



Dans les appareils ou sont effectuées les séparations par transfert de matiére se produisent
les phénomeénes d’une complexité telle qu’ils défient toute tentative de description quantifiée
exacte. Les écoulements y sont le plus souvent turbulents et presque toujours diphasiques, a ces
phénomenes s’ajoutent ceux de transfert de chaleur et de matiére qui, dépendant eux méme des '
écoulements, peuvent en retour les modifier. C’est en fait un des problémes les plus complexes de

la physico-chimie macroscopique.

Or la mécanique des fluides elle-méme ne connait pas les solutions exactes aux équations de
Navier Stockes, dans le cas général d’un fluide en écoulement turbulent. On a donc été conduit,

pour décrire ces écoulements, a utilisé des modéles.

II.1 MODELES D’)ECOULEMENTS
OL.1.1 MODELES IDEAUX
Ii.1.1.1 ECOULEMENT «PISTON »

C’est le comportement limit€ d’un fluide en écoulement turbulent dans un tuyau,
Pécoulement est unidirectionnel. Chaque tranche se déplace avec une vitesse uniforme. Dans un
plan perpendiculaire a4 P’écoulement, toutes les grandeurs sont identiques (concentration,
température, etc ...) sauf éventuellementala périphériec de la veine fluide, dans une couche
suffisamment mince pour que I’incidence de I’existence de cette couche sur I’expression des

différents flux soit négligeable.

Si dans un appareil de section S, circule un fluide de débit massique Qn de masse volumique
pLyde débit volumique Q = Q / py,,de vitesse linéaire u = Q / S <’il contient un constituant
quelconque A tel que Ca et X, soit respectivement sa concentration et sa fraction massique, |

ces grandeurs serantdes fonctions d’une coordonnée d’espace seulement et du temps.

Dans un méme appareil, plusieurs fluides peuvent circuler en écoulement piston, en général
on rencontre les écoulements diphasiques & courants paralléles, ceux-ci peuvent ére de méme sens
(co-courant) ou de sens contraires (contre - courant). Mais dans le cas de courants paralléles de sens
contraires, la vitesse relative des deux phases est limitée (phénoméne d’engorgement), ce qui

pratiquement, n’est pas vrai dans le cas des courants parall¢les de méme sens.
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I.1.1.2 ECOULEMENT «PARFAITEMENT AGITE »

L’écoulement parfaitement agité représente le cas ou les tourbilions ’emportent largement
sur la vitesse globale.

Dans un volume V ou circule un débit volumique Q, toute portion du fluide qui entre est
immeédiatement mélangée. En conséquence, en tout point du volume V, Ca, T, etc . sont les mémes
( sauf dans une couche extrémement mince a Ia périphérie du fluide). Les grandeurs Ca,T etc .

mesurées au déversoir sont les mémes que dans la masse du fluide .

On ne peut donc définir ni vitesse ni flux de matiére ou de chaleur a travers une surface

quelconque passant 4 Iintérieur du volume V on ne peut définir que le temps de séjour,

6=v/Q (IL1)

IM.1.2 MODELES NON IDEAUX

IM.1.2.1 MODELE «PISTON - DIFFUSION »

L’homogénéisation longitudinale des concentrations par mélange dii aux tourbillons y est

. modélisée de fagon suivante. Le fluide est en écoulement piston et les solutés sont transportés par

deux mécanismes : le mouvement d’ensemble du fluide ek une diffusion longitudinale turbulente

de diffusivité D, qui est le paramétre adaptable du modéle.

Formellement, cette diffusion est identique & la diffusion de Fick mais Dy dépend surtout de

"appareil et de I’écoulement et trés peu du corps qui diffuse.

En notant Z la longueur de ’appareil, on peut suivre I’évolution de la concentration d’un

traceur A, au cours du temps, dans une tranche élémentaire comprise entre z et z + dz, de

volume dV, dV = Sdz .
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la masse de A entrant dans la tranche, entre t et (t + dt). est:

(QCuz,9-sD Z4BD ) g (m.2)
la masse de A sortant de la tranche, entre t et (t + dt) est :

(QCa (z +dz, 1) -S Dy ﬁc‘(zdz’ e (I1.3)
la masse de A accumulée dans la tranche, entre t et (t + dt) est:

(Ca(z, t+dt)-Ca(z 1)) dV (11L.4)

on a bien sﬁr, entrée = sortie + accumulation et I’on obtient finalement .

&C, 8¢, _ac,

D u I11.5
‘0z7* dz Ot {Ls)

en utilisant les variables réduites :

z=zlZ e t,=t/0=utZ
le nombre de Peclet s’écrit :

Pe =uZ/D, (11.6)
et I’équation différentielle devient :

LGZCA_GCA:GCA am7)

Pedz? 0z, 0Ot

Suivant que, a chaque extrémité, l’appare}'l est ouvert ou fermé a la diffusion, les
conditions aux limites ne sont pas les mémes.

- Si I'appareil est «ouvert a la diffusion» sa frontiére ‘ ;é_st plus ou moins artificielle et les

conditions aux limites sont simplement I’existence et la continuité des dérivées partielles de

Ca(z, t). Dans ce cas J(t) a une forme gaussienne:

F
1-L
2J(t) = 1—erf %J}Te 6 ] (IIL.8)

s |
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Cette relation permet de déterminer Pe expérimentalement pour un appareil (en ajustant par
exemple J(t)  des résultats de mesures).
- Si Pappareil est <<ferm¢ a la diffusion >> (il regoit et émet les flux par des ajustages trés
inférieurs en diamétre a son diamétre propre par exemple), les conditions aux limites convenables

sont celles de Danck w erts. Elles expriment la continuité des flux de fa fagon suivante :

- A la sortie il faut exprimer que la limite de [— DS %4-] est nulle quand z tend vers Z par

z
valeurs inférieures.
. . ac, X
comme D, et S ne sont pas nulles, cela impose que la limite de 2 soit nulle :
z
. a
z—> Z" ; hm( C*“-J:O @ 9)
e z
- A T’entrée au contraire, il vient en notant C4 la concentration de A dans le flux d’alimentation :
0C° = lim {Qc; -D,s aac, ] (.10)
Z
quand z tend vers zéro par valeurs supérieures , cette relation peut se mettre sous la forme :
: 1 8C
z—> 0% Cl=lm|C, - ———4 (IM.11)
P g 0” z,

Dans ces conditions I’intégration de I’équation différentielle (IT1.5) est extrémement délicate
et I'on a recours a des valeurs tabulées ou 4 des abaques. On préfére souvent mesurer le nombre de
Peclet en injectant le traceur  I’intérieur de 1’appareil, ce qui permet d’utiliser les relations établies

pour les appareils «ouverts a la diffusion».
IH.2 MODELISATION DU TRANSFERT DE MATIERE

Lors de I’extraction solide - liquide, le passage du soluté se trouvant dans le solide vers le
liquide peut étre décrit par la diffusion moléculaire qu’on exprime a I’aide de la premiére et

deuxiéme loi de Fick.

Le probléme que I’on rencontre quand on a un solide végétal, ¢’est la non-uniformité de la

structure.
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Dans ce sens on décrit deux modeéles. Dans le premier; I’hypothése consiste a dire que I’on a
un solide homogene et le coefficient.de diffusion est un coefficient apparent. Dans le deuxiéme
modéle, on définit deux concentrations du soluté dans la particule, celle qui concerne le solide

proprement dit et celle qui concerne le liquide enfermé dans les pores et le vide de la particule.

Nous allons présenter dans ces deux cas les équations qui décrivent le transfert de matiére,

dans un appareil fonctionnant en continu et & contre courant.

HI1.2.1 SOLIDE HOMOGENE

Le cas- le plus fréquent c’est la seconde loi de Fick qui est utilisée, elle est utilisée pour des
solides de différentes géomei*rie :
- plaque infinie
- cylindre infini

- sphére

ox_ L (r?’“Ds %J (I0.12)
ot r arL cr

O étant un facteur de forme; il vaut 1 pour une plaque plane, 2 pour un cylindre et 3 pour une

sphére.

Pour la résolution de cette équation, il est souvent supposé que X =X, V r autemps

X .
t=0 etque %-:o pour r=0
r

on définit le nombre de Biot

B- =
1z DS

et puisque B; est souvent élevé, il est supposé que X=Y/m pour t>0, r =R
Selon ces hypothéses la solution la plus utilisée c’est les séries exponentielles qui s’expriment en

général comme suit :

X=X/ (=X =(Y-Y 9/ (Yo=Y 9= £ Ciexp (- 1) (IIL13)

les q; sont fonctions des conditions aux limites, les C; sont fonctions des conditions aux limites et

des conditions initiales et du procédé.
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avec B;: nombre de transfert de Biot{kymR/ D,);
R : dimension caractéristique du solide ;
ki: coefficient de transfert dans la phase liquide ;
Y : concentration du soluté dans la phase liquide;
X : concentration moyenne du soluté dans le solide;
X*: valeur de X a I"équilibre;
Xo : valeur initiale de X;
Y': valeurde Y a Péquilibre;
Y, : valeur initiale de Y 4 I’équilibre;
Ci : iéme coefficient dans les solutions de la 2™ loi de Fick ;
qi : iéme valeur dans les solutions de la 2°™ loj de Fick; '

T . nombre de Fick D,t/R? .

Les solutions pour la seconde loi de Fick ont été développées pour I’extraction en continu &
contre courant dont on néglige les effets de mal distribution et de la dispersion axiale:
@
W =2 Ciexp(q;77) (L 14)

Cette équation est similaire a celle de I’équation (1IL13) mais ici les qi et C; sont défims
différemment
Lorsque o < 1.0, Co exp (qo*t ) sera ajouté 4 la partie droite de I’équation (IIL14) :

WO =X Ciexp (g;1)+ Co exp (qo’t)

avec o est défini comme suit :
a=Vym/Vg = QLm/Qs
avec
VL : volume de Pextrait ;
Vs : Volume du solide ;
QL : débit volumique de ’extrait ;

Qs : débit volumique du solide.
Lorsque o = 1, w(t) est donné par I’équation suivante

W) =Gr+P- 3 Ciexp(-g;% ) (IIL15)
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Les paramétres C,, qo, C; et q; et les valeurs de G et de P sont présentées dans les tableaux
(IIL1) et (HI1.2) pour différentes formes géométriques du solide.

Ces équations ne sont valables que lorsque B; est infini, qui est une bonne approximation

pour la majorité des systémes d’extraction en continu.

Les rendements d’extraction, 1= Y 7 Q:Xo - (IL16)
sont donnés par les équations suivantes :
a(l-W(9))
a=#10 =———= 17
= ©) (.17)
=10 pg=—2"0 (I1.18)
1+ W(8)

ou W(B) représente W(t) lorsque t =0
Ysortie : Y de I’extrait a fa sortie de I’appareil ;

0 : le temps de sejour du solide dans "appareil .

TABLEAU (111.1)
C; et q; pour I’équation (II1.14) lorsque o = 1

Forme du solide qi Ci
Plaque infinie tan (q;) 2a(a-1)
o (oqi)<( a-1)
Cylindre infini - 2j1 (q) 4 o a-1)
oo (i) (ag-(a-1)x 4
Spheére (3- agi*)tan(q;) 6 a(a-1)
3 (agi)-(a-1)x3

Avec J; : fonction de Bessel d’ordre 1

Jo : fonction de Bessel d’ordre O .
g; : est solution de I’équation citée
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TABLEAU (1i1.2)

Cilorsquea =1

Forme du solide G G P 9, Co
Plaque infini 2 3 6/5 tanh(qo ) 241-q)
g = | o
Cylindre infini 4 8 4/3 21,(q,) 4o(1- a)
q* aly(q,) | (og,) - 4(1-a)
6 15 110/7 (3rgiant(s, )| 6 {1-q)
Sphére infini q. 3 (d% )2 -91-2)

avec Ip : fonction de Bessel modifiée d’ordre 0

I; : fonction de Bessel modifiée d’ordre 1

les valeurs (1-n) obtenues 4 partir des équations (II1.14), (I[.15), (I11.1%), sont portées en

fonction de t pour des particules sphériques avec pour paramétres o figure (I11.4.).

R A T

ar T et T femdAm. e e
E:'f.'( sl r',\,gz,‘-szmﬁl,..' . -

R N

. ! .
B O

B g

Les valeurs i(t) et Y(t) 4 les concentrations du solide et du liquide tout au long de I’extracteur sont :

az=1.0

X(r) _aW@-We)

a#10

XO

a-W()

Y() _ W©O-F @)

mX

0

a-W@)

X)) _1+W@)-F (@)

X,

1+ W (6)

Y() _ W) -7 ()

mX,

0

1+W(9)

A

(IIL19)

(LI1.20)

(IL2Y)

(LIL.29)



11.2.2 MODELE DE TRANSFERT EN CONSIDERANT LE SOLIDE HETEROGENE

On considere une sphére unique, I’équation différentielle, donnant la relation entre la
concentration du soluté¢ dans le liquide renfermé dans le solide X(r,t) et celle dans le solide
proprement dit w(r, t ), en tenant compte de la symétrie sphérique, est la suivante :

5 (52)( 2 ax) X 17w
“\art r or ot & Ot

(111.23)

avec X : Concentration du soluté dans le liquide renfermé;
@ : concentration du soluté dans le solide proprement git ;
r : distance radiale;
t:temps,;

€ : porosité des particules

Si At est le temps nécessaire pour qu’une particulfaz traverse une distance Az, I’écoulement
dz

des particules est uniforme, elles auront une vitesse constante : v = T

L’équation (I11.23) peut s’écrire :

X 28X X viw
D, —— =y

ort Tror) oz T on (29

avec v : vitesse constante des particules ;
z : distance parcouruepar les particules & partir du haut de 1a colonne .;

On considére un volume élémentaire formé par la section de la colonne et de hauteur dz ; le
solide qui traverse ce volume céde la méme quantité de soluté que le liquide gagne en traversant le
méme volume, alors si Ny est le flux massique du solide traversant la colonne, en appliquant la

premiere lot de Fick, la matiére transférée dans le volume dz par unité de temps est :

3Dge Npyg ( 17,4 )
dz HI.25
R pgv \ @ ( )
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avec Ny : flux massique du solide dans la colonne ;
R : rayon extérieur des sphéres ;

£ : La porosité de la sphéres.

Le soluté transfér¢ a la phase liquide dans le méme volume est :

avec Ny, :flux de liquide ;
p1 : Masse volumique du liquide ;
Y : Concentration en soluté dans le liquide.

I’équation (I11.25) devient :

3Dgy & Nms oy [ dX dy
=" (I11.26)
RpgN, ;v dar/,_p dz
L>égalité des flux conduit & |
oX
Ds(—-—-) =k (Y-X) (1L #)
or r=R
Si k., est trés élevé on aure ;
X(R,z) = Y(z)
Les conditions initiales :
Y= YU
X=X pourz=0

W=y
On peut supposer qu’un équilibre est atteint entre le soluté dans le solide, et celui dans la

fraction du vide du solide.  La relation entre @ et X peut s’écrire -
o=m'X+ m'y

avec nt et mi des constantes, mg pouvant étre nulle & partir de ces conditions I’équation (I11.24) peut

s’écrire :
(52)( 2 é’X) X _
+ = .
4 ﬁrz r or oz ( )
Ds &
avec =
"= A+ &)
On définit la notation suivante :
_ 3Nms Ay (v + 2) (I11.28)
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Le probléme est résolu dans deux cas: 8 #3 ef § =3
pour 8#£3: B>3

a4 el
YO-X s R _ R

Y, - X, =1 e’ : 2 1 u
e*[ﬁ.“}”‘[a*@ "[“EJ*”‘[”‘E]

avec B;: nombre de Biot ;

- {199

ei . sont Ies racines positives de 1’équation :

ﬂ+(ﬂ;——1)ez
e2
ﬂ*‘E

I

ecote =

u: est la racine positive de [’équation:

ucoth u = 1
e |
| hog®
pour f<3
2
nf ]
Y(z)_X":I—ZﬂZ . (11.30)
‘YO_XD =1 2 1 12
é; E—-l +38-| =+ p
p=3 |
[l—exp(- ef&zJ-
2
Y@)-x,_,, _ 156z ¢ ) (11.31)

Y"‘X ist 2
o 70 R? 1+—5— e 1+—1— 5405
B; B\ B)]

pour des coefficients trés élevés donc B, >

donc 1/B; =» 0 les équations (II1.29), (IT130) se trouvent notablement simplifiées.
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Ces équations peuvent étre utilisées pour calculer la hauteur d’une colonne d’extraction par la

meéthode des essais successifs.

Dans le cas ou on pourrait négliger la série infinie.

R? Y-Y. ‘
z= Ln & A+1 I1.32)
— [z,—xo ] .3

Avec :

1 1
W(A-—=)+3-(f-—p')
B, B
A= i j (11.33)
2p
Lorsque I’équilibre n’est pas atteint entre la concentration du soluté dans le solide et celle

dans le liquide enfermé dans lz solide, la relation entre ces deux derniéres doit étre connue pour.
pouvoir résoudre le probléme.

Cette expression cinétique est une fonction de température, concentration en soluté et le

systéme lui-méme.

On prend le cas ou la relation cinétique est linéaire.
1 dw

—Z kX -k (1134
g Ot
z=vt¢ donc : _ _
v dw
;'—a'z'—=k1X—kZGJ ([II. 55)

Pour trouver la concentration en soluté dans les particules dans ces conditions, les
équations ([I1.2%) (IT1.26 ) (111. ) doivent étre résolues simultanément.

La solution a ce probléme qui n’existe pas en général dans la littérature, a été trouvé au
moyen des transformée de Laplace , la solution est :

(@, + e XN, | Py, ~Dysin 122

w, + & s - p. N R = -

X(r,2)=2 B 2P Tm g v B3 /B T R N o g
& +ke)N,, p, -k, ps N, ra=t  F sinw

Pqet masont les racines de I’équation :

[P(é—i)—b} sin @ + wcos @

2 +k +ke+ 2
F =b- U p,v 1 &+ J, w:[_%_—bj +p§ l—i +bP,,
2/, AU +k e B‘ B

oy
i
&
Lo
s
T
o




et ou

k, (a)o +£Xo)+ X, p,v
p,v +k a+k

N =

n

Afin de trouver la relation entre la concentration du soluté a I’entrée et 4 la sortie, on doit

intégrer 1’équation (II1.26)

Ma

Nol-erd @ 37)

Y(z)- Y =
@-%=b3 7

"
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CHAPITRE 1V
CONTRIBUTION A L& W
CONCEPTION ET LA

REALISATION D'UNE
COLONNE PULSEE A& BUT



IV.1 INTRODUCTION

L'adaptation d’un procédé a un fonctionnement continu: - constitu une démarche classique en

génie des procédés.

Une opération continue d’extraction permet de limiter les interventions humaines, donc les cofits

de main d’oeuvre, tout en réduisant la quantité de solvant immobilisé et la taille des équipements.

Par ailleurs, nous avons cherché dans ce travatl 4 concevoir un procédé qui ne sacrifie pas, sous
couvert de continuité a la polyvalence et 4 la flexibilité nécessaire  son intégration cohérente dans un
atelier de chimie fine. Le procédé proposé { centré sur I'exploitation d'une colonne d’extraction pulsée a
contre courant ) est congu pour traiter divers lots de matieére premiéres d'origine végétal, par compagnie

successives et pour produire de faibles tonnage de produits actifs.

Ce procédé a déja été testé dans le cadre de ’extraction du tanin [7] de pyréthrine {8] et

d’hémicellulose {9].

Nous allons présenter, justifier & chaque fois que cela est possible chaque élément constituant
Iinstallation. Cette étude concerne un solide végétal ayant une masse volumique supénieure a celle du
solvant ( la différence de densité entre les deux phases se situe entre 0.03 et 0.6 [10] ), et le temps de
séjour sera relativement lent (tout les essais en batch, réalisés sur un grand nombre de plantes,donﬁent un

temps compris entre 2h et 3h ).

Les essais réalisés sur cette colonne permettraient d'atteindre les paramétres physico-chimiques

essentiels pour le dimensionnement dune colonne industrielle.

IV.2 COLONNE A BUT EXPERIMENTALE ( COLONNE PULSEE }

Les colonnes d’extraction a contre courant sont généralement utilisées pour mettre en contact
deux liquides immiscibles ou peu miscibles ; ‘l"un des liquides est di§per§é en gouttes dans la phase
continue et circule 2 contre courant de I'imjecteur vers le décanteur. Ces colonnes sont souvent agitées
mecaniquement ( par mobiles rotatifs, systeme bielle manivelle, mouvement oscillation axiale, ou par
pulsation ) et garnies de chicanes (garnissage ordonné ou non ), dans un double but: d'une part

augmenter les temps de séjour de la phase dispersée , et d’autre part, contrdler les phénomeénes de
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fupture qui conditionnent en partie [aire d’échange entre les deux phases. Des petites gouttes offrent
une aire d’échange importante qui favorise, tout comme leurs temps de séjour élevés, le transfert de
matiere, mais leur faibles vitesses pénalisent la production, et le classique compromis quantité/ qualité
est imposé a ['utilisateur, de méme une agitation importante augmente la dispersion axiale que

subissent les phases et éloignent les modes de fonctionnement hydrodynamique de la colonne de

P’écoulement piston [ 7].

Deés lors une opération d’extraction solide-liquide est envisageable dans ce type de contacteur.
La pulsation sert dans ce cas & ralentir les particules solides ( phase dispersée ) et 4 empécher le dépdt

et ’accumulation de solide sur les disques.

La colonne est figurée dans le plan de détail n°- 1 -. Le corps est formé d’une longueur droite,
de diamétre & égale 4 50 mm et de hauteur L = 1000 mm, et de trois réductions a tubulures et une
cloche. Les deux réductions sont destinées pour le montage du systéme d’alimentation et de pulsation,
les diamétresdes tubulures sont de 50 mm, ceux de I’assemblage entre réduction sont de 100 mm. Les
deux reéductions ont une longueur de 350 mm, La troisiéme réduction et la cloche sont destinésspour le
systéme de soutirage du liquide et de I’alimentation solide, les diameétres au niveau de 1’assemblage
réduction cloche sont de 80 mm, le diamétre au niveau de I’alimentation solide est de 25 mm,

I’ensemble est de 400 mm de hauteur.

Les systémes de pulsation et d’alimentation du solvant sont situés en pieds de colonnes, le

soutirage du liquide et I’alimentation du solide sont situés en téte de colonne.
La récupération ce solide est effectuée en bas de colonne, au niveau de la preiniére réduction.
Dans ces essais, le choix du verre comme matériau constitutif de la colonne est indiqué, du fait
de ces propriétés physico-chimiques, thermiques et surtout de sa résistance a la corrosion.

Le diamétre de la colonne et sa longueur ont été choisis en fonction de la disponibilité des

piéces.
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1V.2.1 SYSTEME D’ALIMENTATION DE SOLIDE

L'alimentation de solide s'effectue lorsque la colonne est remplie de solvant, grice a une vis
sans fin qui, entrainée par I'axe d'un moteur, pousse les particules du bac de stockage vers la partie
supérieure de fa colonne. La vis est gainée d'un tuyau de verre entre le bac et la colonne. Le diamétre de
ce tuyau est de 25mm, il excéde de quelques millimétre celui de la vis, nous avons pris (le diamétre de la
vis( D) / le diamétre de tuyau (dt) ) = 9/10 ce qui nous a donné, un diamétre de la vis de 22,5 mm,

ainsi une couche de particules quasi immobile s’établit entre vis et tuyau, ce qui limite l'attrition des

particules qui se déplacent [ 7]

Les caractéristiques de la vis: le pas, la hauteur des filets et le diamétre de I'axe ont été évalués
par extrapolation [ 11 ]. Le pas de la vis P est pris égale au diametre de la vis P= 22,5 mm la hauteur
des filets Hy est déterminé par le rapport H, / dt = 0.336, d’ou H, = 8.4 mm. Le diamétre de l'axe est

évalué par Wo/dt = 0.228, d’ou W, = 5,7 mm, avec dtle diamétre de la gaine.

Le déplacement de la matiére résulte de l'action des filets de la vis sur la matiére qui frotte au

adhére 2 la paroi interne du cylindre. Si la matiére colle a la vis I'effet de transport est nul.

En réalité I'écoulement de la matiére dans le canal de la vis pendant Ia rotation résulte de l'action

de quelques forces composantes.

Lafigure - IV.1 - représente, schématiquement la vis dans le cvlindre.

i Fig. IV. 1. : Forces agissant sur la matiére
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La vitesse périphérique de la vis " U " peut étre décomposéeen : "T " perpendiculaire au filetage,

et "V " paralléle a l'axe du canal de la vis.
Quatre forces donnent la résultante qui agit sur la matiére :

- la premiere est due a l'entrainement de la matiére qui adhére a la parot du cylindre et qui est raclée par
le sommet des filets. Le mouvement oblique des filets pousse la matiére le long du canal mais en
direction opposée au vecteur V, nous l'appelons, " écoulement de transport " dont la vitesse est la plus
grande au fond du canal et diminue en direction de la paroi du cylindre.

- la deuxiéme force composante est perpendiculéi_re a l'axe longitudinal du canal de la vis.
L'écoulement qui en provient n'intervient pas dans le débit mais joue un réle important dans le malaxage
de la matiére.

- La troisiéme force composante résulte de l'accroissement de la pression, dans le cylindre et sa
direction est opposée a la direction de I"écoulement Q. Elle apparait quand la section de la sortie du
cylindre est rétrécie, et nous appellerons la valeur de son débit Qp. Cette force s'oppose au mouvement
de transport et provoque une augmentation de pression dans la partie avant, 4 la suite de ce phénoméne
une partie de la matiére passe par la filiére et l'autre recule le long du canal de la vis.

- la quatriéme composante d'écoulement Q, représente la fuite de la matiére par le jeu entre le cylindre

et le sommet des filets de vis ( ce jeu dépend en général de la matiére) [ 12 ].

La longueur de la vis est de 14 a 30 fois celle du diamétre [ 12, 13 ]. On a choisi une longueur
de 570 mm dont 470 mm filetée, 300 mm immergée dans le bac de stockage et 170 mm dans le tuyau
qui relie le bac la colonne et 100 mm pour l'ajustement dans le moteur voir plan n°- 2 -. La vis est en

acier inoxydable pour éviter toute contamination du produit a extraire et pour éviter la corrosion du

matériel.

Vu la complexité de 'usinage d’une telle vis, on sera obligé de choisir une selon la disponibilité
sur le marché, elles sont de diamétre 20 mm et 460 mm de longueur, dont 360 mm filetée, des filets
droit , la partie non filetée est de 15 mm de diamétre et'de 100 mm de longueur ce qui nous permet de

bien ajuster la vis a l'arbre creux du moteur par l'usinage d'une tierce piéce.

S
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Les dimensions de l'arbre creux du moteur imposent celles de la tierce piéce. La longueur de
Parbre est 100 mm de 22,1 mm de diamétre menée d’une bague, a l'extrémité du moteur, de diamétre
exténieur de 39.25 mm et de diamétre intérieur de 34 45 mm. Cette bague permet de fixer la tierce
piéce dans le moteur par le percage de deux trous sur la périphérie de la bague menés par des vis de

pression ou par des clavettes.

La vis sans fin est fixée, dans la tierce piéce par deux vis de pression menées sur la périphérie de

cette dermeére voir plann® -3 -

La longueur de la partie immergée de la vis qu'est de 190 mm impose le dimensionnement de la
base du bac. Afin d'éviter le probléme de stagnation des particules, la forme d'une trémie dont l'angle
d'inclinaison par rapport a I'horizontale est de 50°, qui est supérieure a la valeur maximale de I'angle de

frottement interne [ 14, 15 ], est préconisée.

Notons que l'angle de frottement interne et défini comme étant I'angle d'inclinaison d'un plan par

rapport a l'horizontale pour lequel I'écoulement des particules aura lieu [ 14 ],

La trémie (réservotr du solide) qui est sous forme d'un cylindre de diameétre 300 mm et 450 mm
de hauteur ; est découpéea partir de sa base, & 12.5 mm de part et d'autre de l'axe de symétrie, vers le

haut en formant un angle de 50° par rapport 4 ’horizontale.

-

La longueur de la vis est 190 mm impose que, la partie inférieure, du bac soit réduite & 190 mm.
Pour réaliser ¢a on le découpe perpendiculairement a l'axe de symétrie 4 partir de la longueur

déterminée d'un méme angle, plen n°- 4 -

1V.2.2 SYSTEME D'ALIMENTATION DE LIQUIDE

L'alimentation du solvant est situéeen bas de colonne au niveau de la deuxiéme réduction a

tubulure au moyen d'une pompe doseuse de débit maximale de 55 Uh et une perte de charge de 5 bars.

Le solvant est stocké dans le ballon n° -1- de volume 50 1, ce dernier est lié 4 la pompe puis a
la tubulure par des longueurs droites de 15 a 25 mm de diamétre, de différentes longueurs assemblées
avec des coudes 90° de 15 mm de diamétre, des réductions, des soufflets, un assemblage coulissant et

deux clapets, voir schéraa - IV -
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Les soufflets PTFE jouent un rdle important dans la réalisation des appareillages et des
canalisation en verre. Ils absorbent, en effet, les différences de dilatation aux pomt::s d'assemblage des

différents éléments en verre et amortissent les vibrations provenant des équipements annexes, ptan ne-H0-.

La ou des Soufflets sont utilisés, le support du verre doit étre étudie de telle sorte que les
contraintes additionnelles causées par l'extension et la compression du soufflet ne puissent se

transmettre au verre.

L'assemblage coulissant permet un réglage de la longueur de la conduite amenant le solvant dans
la colonne et facilite le montage. Ce modéle convient plus particuliérement aux montages d'accessoires
de colonnes pouvant au besoin se faire a lintérieur de la colonne ou des réductions en raison de la

grande différence de diamétre entre les piéces mile et femelle.

Les clapets de non retour & bille sont utilisés uniquement pour les canalisations verticales. Ilis

sont serres entre les embouts en utilisant des boulons plus long,plan ne -

1V.2.3 SYSTEME DE SOUTIRAGE DE SOLIDE

En ce qui concerne le systéme du soutirage en pieds de colonne qui est également avec
l'alimentation un des points cruciaux dans les procédés d'extraction solide liquide. 1l existe plusieurs

systémes de soutirage, nous proposons ceux utilisés par SRISUWAM [7 |.

La premiére veysion consiste en un systéme de 3 vannes vy, vz et v; schémaiisées sur la

figure - IV.2 -

¥

| Fig. IV. 2. : Systéme de soutirage du solide 3 3 vannes




Quand la vanne v, est ouverte, v, et va sont fermees, le solide peut décanter dans la partie basse
de la colonne. Puis v, est fermée et v; et vi sont ouvertes : le solide est alors chassé par le débit de
solvant provenant de v,. Cette version est simple mais présente l'inconvénient majeur d'entrainer du
solvant qui peut parfois dans certains procédés étre coiteux. Cette solution ne peut donc pas étre
satisfaisante sur le strict plan économique. En outre, il peut y avoir des risques de colmatage, surtout
pour des fonctionnement a forte rétention. En essayant de jouer sur la durée d'ouverture et de
fermeture des vannes pour remédier a ce probléme, on rencontre alors un autre inconvénient qui est

celw de la perturbation de I'écoulement dans la colonne.

La seconde version qui consiste en une procédure simple de soutirage dans un bac fermé, placé

en pied de colonne figure - IV 3 -

)
Décanteur g

Décanteur

Fig. IV. 3. ?ﬁ%ﬁeﬁ?’e d“t:ﬁ:ide Fig. IV. 4. : Systéme de soutirage du solide
_ ccan 4 3 vannes avec décanteur

La vanne v; de soutirage est maintenue ouverte et on stock le solide dans un récipient en bas de
colonne. Ce systeme remédie au probléme d'entrainement de solvant. Sur le plan hydrodynamique, cette

version n'apporte pas de perturbatton majeur au fonctionnement.

Mans notre travail, on a combiné entre les deux versions finure - IV.4 - en mettant entre les
vannes vz et v; un décanteur composé d'une réduction a tubulure et d'une cloche de 225 mm de diamétre
et 450 mm de hauteur. Les diamétres des tubulures sont de 50 mm, les corps sont séparés par des joints

en téflon assemblés par des brides voir plan n°-5 -.

- v est un robinet, appelé robinet passage intégral, en verre mené d'un piston en teflon, monté sur la
PP g 221 s

tubulure latérale,plan ne-6.

- vz et v3 sont deux robinets & tournant sphérique. Les corps sont en acier de 50 mm de diameétre de

180mm de hauteur voir plann® - 7 -,
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Ces robinets ont les avantages suivants :
- Compacite
- Treés bonne étancheite |
- Tres faible perte de charge ;

- Peu d'entretien.

1V.2.4 SYSTEME DE RECUPERATION DU LIQUIDE

Le soutirage des extraits est simplement réalisé par trop plein en téte de colonne. Ces extraits

sont récupérés dans un ballon de stockage n°- 2 - liés a linstallation a l'aide des €léments de colonne

voir schéma - IV -

Au sommet de la colonne au niveau de la tubulure latérale est montée une réduction a tubulure
menée de deux robinets. Une sortie pour évacuer le liquide qui ne répondrait pas aux exigences;
l'autre sortie est liée au bac de stockage par des coude 90°, des réductions et des longueurs drottes de

différentes diametre et longueurs.

I1V.2.5 LE SYSTEME DE PULSATION

Le systéme est composé d'un piston en téflon qui coulisse dans un tube en verre en U a tubulure.
Le piston est actionné soit par un moteur a courant continu, par ’intermédiaire d’un systéme classique

de transformation rotation/translation, soit avec un systéme pneumatique.

Le cylindre n'est nas parfaitement ajusté dans le verre. Lors du remplissage de la colonne, il

convient de laisser une poche d'air dans la branche située au-dessus du piston [ 7, 8 ].

Comme aucun moteur a pulsation n'a été mis & notre disposition on a profité du mouvement de
translation de piston de la pompe alternative pour assurer la fonction du pulseur, est cela en changeant
la chambre de compression par unecloche de diamétre Dc = 100 mm dans laquelle glisse un soufflet de

diameétre D= 0.94Dc.

La fréquence du piston est de 0.83mn™ | . les differentes amplitudespour differentes positions

du vanateur de débit sont données dans le  tableau suivant:
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Potilion o 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Yariatewe (%)

Ampitodeeuay] 23 | 54 | 81 [ 108 [ 135 | 62 |18 |2l | 293 | 27

‘Pcir la fixation de la cloche au corps de la pompe, nécessite I'isinage d'une tierce piéce qui sert
d'interface entre les deux éléments. Cette piéce & une forme d'un disque de diamétre d = 2.10‘mm et 13
mm d'épaisseur. Les 6 trous de la périphérie servent pour fixer la cloche sur la piéce par une bride de
méme diamétre, les trois trous autour du centre servent pour fixer le tout au corps de la pompe séparés

par un joint de Téflon de T mm d'épaisseur, le trou du centre permet la translation du piston de la

pompe.

Pendant le fonctionnement, le mouvement du soufflet engendrera une variation de pression dans

la cavité du soufflet pour cela le joint doit étre percé par deux trous sur la périphérie voir plan n°- 8 -

Le pulseur ainsi constitué est relié & la colonne a l'aide d'un assemblage d'élément de colonne en
U dont la nécessité d'une translation verticale du corps de la pompe par rapport a la zone de pulsation
et d'alimentation solvant est cela pour quatre raisons essentielles
- qu'il n'y est pas d’entrainement de particules solide dans la cloche.
- la charge supportée par la pompe est réduite
- perte de charée de l'alimentation liquide :

- [l'air sera piégée dans la cloche »

La translation du corps de la pompe a un niveau approprié de ia charpente nécessite quelques

modificatiorsde cette derniére.

1V.2.6 SUPPORTAGE DE COLONNE

It est important d'assurer un bon support des appareillages et canalisation en verre. La condition
préalable est que le support soit assez rigide pour éviter que les contraintes indésirables se produisent

dans le verre.

Dans la plupart des cas, l'appareillage en verre est supporté par une charpente tubulaire

composée de tubes en acier doux galvanisé combiné avec des raccords, cadres, supports et autres, Plan ne-i-.

63



CCHUA0

PL ANxeg

LA CHARPENTE




1V.2.7 DIMENSION DE LA CHARPENTE

Les dimensions minima de la charpente sont en fonction des dimensions extérieures des ballons,
colonne, moteurs, pompe et autres éléments utilisés. Dans notre cas on a utilisé l'ancienne charpente

ntilisée pour l'extraction liquide-liquide voir plan n°-9.-.

La totalité du poids d'une colonne peut reposer sur un point fixe, mais lorsque la hauteur
dépasse 3 métres, il s'avére nécessaires de reprendre une partie par les ressorts de suspension de la
plaque support. Les plaques supports disposées au-dessus du point fixe ont également un autre but.
Sous I’effet des variations de température, le verre et la charpente se dilatent de fagon différente,

entrainant des contraintes dangereuses. Les tiges filtées coulissent dans les ressorts et évitent la mise en

extension du verre [ 16 Jfigure - IV.5 -,

Fig. IV. 5. : L’emplacement du SAS pour récupération du solide
par rapport 3 la plaque support

Aprés avoir passé en revue tous les éléments nécesszires pour réaliser une extraction solide

liquide & contre courant leur assemblage constituerait l'installation représentée par le schéma - IV -
q g P P

Des essais réalisés sur cette installation, on pourrait déterminer les propriétés physico- chimique
(D, ky, a, €...) nécessaires au dimensionnement d'une unité industrielle. Les techniques utilisées dans ce
cas sont similaires & celles utilisées pour une extraction liquide - liquide ou I'on suppose que la
colonne est constituée d'étagesthégﬁquesﬁdont le fonctionnement est idéal. La modélisation d'une telle
colonne, tenant compte des Aphénoménes de dispersion, permettrait éventuellement de déterminer le
nombre de plateaux réels a partir des données obtenus sur la colonne expérimentale ; aussi nous

proposons dans le chapitre suivant l'essentiel des équations qui décrivent le processus.
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V.1 DESCRIPTION GENERALE

L’étude de faisabilité d’une opération d’extraction solide-liquide passe généralement
par des essais pilotes, souvent coliteux; il serait important de disposer d’un outil de
simulation afin de réduire le nombre de ces essais, tout en augmentant leur représentativité.
Un tel outil peut guider efficacement la recherche de conditions opératoires satisfaisantes, et

plus en amont, jouer un rdle lors de la conception et du dimensionnement de 1’appareillage.

D’un point de vue hydrodynamique est apparue la nécessité de décrire explicitement
les écarts a I’idéalité (écoulement piston) des écoulements de la phase solide et de la phase
liquide; ces €carts sont responsables d’une diminution de Pefficacité de I’extracizur. Une
description plus fine de la phase solide améne & considérer celle-ci comme une phase

dispersée non uniforme en taille et en vitesse.

La modélisation compléte de I’extracteur passe donc par un modéle hydrodynamique

et un modéle de transfert de matiére.

L’objectif est de prédire les distributions en diamétres des particules 4 tout niveau de

la colonne, afin d’en déduire les profils de rétention en phase solide, d’aire interfaciale et de

concentrations dans la phase liquide.

V.2 MODELISATION DU FONCTIONNEMENT HYDRODYNAMIQUE

La figure (V.1) montre le schéma simplifié de notre colonne a but expérimental. Au
dessus du niveau h,, la section droite est S;, la section de passage dans le corps de la

colonne est S, au dessowsdu niveau h; la section droite est de S,

La phase continue entre en bas de colonne au niveau hy, avec un débit Q. et sort de la
colonne au niveau h;. La phase dispersée (grains solides) entre 4 la téte de la colonne avec

un débit Q4 au niveau 0 et sort en bas de la colonne avec un débit Q, au niveau hs.

A la sortie du solide, une quantité du liquide peut étre entrainée (débit Qs). Le

modele décrit la colonne du niveau O (entrée de la phase dispersée) au niveau hs.

7]



Qs +— h,
--------- h:
Jhs
Q@ —» e o
v v
J Q Qq

i Figure (3.1) : Schéma de Ia colonne




L’hydrodynamique est décrite a 1’aide d’un modéle PISTON-DISPERSION. Le débit

de la phase continue traversant une section droite de la colonne peut s’écrire:

0.() = S(N1 - p)U) - SAID.(B)=-(1 ~ 6(8) (V.)

ou ¢ (h) représente la rétention, c'est-d-dire la fraction volumique occupée par la phase

dispersée au niveau h de ia colonne.

De la méme maniére, en faisant le bilan matiére sur le solide de la classe de diamétre

d, on peut obtenir ainsi le débit de particules de diamétre d traversant une section droite.

8Q, ()= S(h) P(d,h)5d U,(d ,h) - S(h) D;(d , h) f:‘f%ﬂ &d (V.2)

Ou P (d h)5d représente la fraction volumique occupée par les particules de diametre

d au niveau h de la colonne.

P(d, h) est une variable de base qui représente la densité de probabilité de présence

d’une particule de taille dau niveau h de la colonne avec :

[=P(d,n)od = ¢(h) (V.3)

dmax - la taille maximale observée dans la colonne ;
D.(h) : Coefficient de diffusion tourbillonnaire de la phase continue ;
D, (d, h): Coefficient de diffusion tourbillonnaire de la phase dispersée ;

U. (h) : Vitesse de la phase continue au niveau h de la colonne ;
Ug(d,h) : vitesse des particules de diamétre d a la hauteur h.

La vitesse Uy(d, h) des particules dépend de la vitesse de la phase continue U, (h) et

¢ la vitesse relative des particules de diamétre d au niveau h de la colonne, par une relation

cinématique simple :

Ud.h)=Uh)+U,(d,h) (V.4)
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Les vitesses sont comptées positivement dans la direction d’écoulement de la phase

dispersée.

U. (d, h) est la vitesse relative par rapport a la phase continue qui peut s’exprimer

dans le cas d’un systéme liquide - liquide par la relation suivante:
U, (d,n)=(1-¢h).U(d) (V.5
ou U, (d) représente la vitesse de chute d*une particule unique dans la colonne pour des
conditions d’agitation spécifiées.
Pour un systéme liquide - sulide, cette relation a été modifiée par Richardson et Zuki
(1954) sous la forme:

U, (d.h) =[1 - s®] U’ (@) (V.6)

ou n varie entre 1.4 et 3.6 en fonction du nombre de Reynolds li€ a la particule.

A partir d’un bilan de matiére, il est possible d’exprimer U, (3):

on prend les conventions suivantes :

a.= 1 si h< hy a.=1 sih< h; V.7
o.=0 si h> hy os=0 sih> h, (V.8)

Le débit total Qr(h) traversant une section droite au niveauh 0 < h < L s’écrit:

Qr(h)"'ac Qc = 0 +Qs: + a; Qs | V.9

0, (k) = Q.(h) + [To0.(m) (V.10)
donc
0- () = S()[1 - W) U(r) + S(h) RAR) ag_g,) + f""“s(h) P(d,n)\U (k) + U, (d,h)] 84

_ J: ™ s(h) ?@h)ﬁﬁpg’ h) & (V.11)
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Le terme D4 (d , h), coefficient de diffusion tourbillonnaire de la phase dispersée, est
supposé étre du méme ordre de grandeur, quelle que soit la taille des particules et en outre

étre égal au coefficient de dispersion affectant la phase liquidcﬁai;\:

D,(d,h)=D,(h)=D(K) ¥ d (V.12)

En d’autres termes, cela signifie implicitement que les particules subissent le méme
effet de mélange axial que la phase continue, cette hypothése est justifiée dans la mesure ou
la taille des particules est petite par rapport aux tourbillons générés dans la colonne,
responsables de l’agitationffffj"f.' Par élilleurs, elle permet de simplifier notablement 1’écriture
du modele. “
d’ou P’équation (V.11) s’écrit:

0,(1) = (1 - QN Uer) + 5T8) D) P42« (™54 p(a. 1)

o (V.13)
[y + U, (@.n)sd - [ s D(h)#ad
L’équation (V.13) s’écrit encore:
Q‘"(h) 5 = [1- 409] Uc(t) + D)5 a“’(h) + 4(b) U ()
. (V.14)
+ J P(d,h) U,(d.h)5d - D(h) ag;h)
Car dP(d,h) U.(d,h)6d = {R)U.(h)

IP(d h)U d h 3d ne peut pas étre intégrée car on ne connait pas la fonction de
variation de U, en fonction de d.
Apres les simplificat ons, 1’équation (V.14) s’écrit

20 v+ [y, (@)sa (V.15
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En combinant les équations(V.9) et (V.15), on obtient 1’expression de la vitesse de la phase
continue U, (h).

= s T e @R s o

ou S(h)y =S; sih<h,
Sth) = S si hy<h < h;
Sth)y= S, si h> h;

Au niveau des changements de section droite, il y a discontinuité de vitesses U, (A1) :

d max

Uc(15) = &L= - [Pla ) U, (a.) 5 (V.17)
UJh;):%lQQ- J’P(d,hz)u,(d,hz)ad (V.18)
U () = = Tila,1) U, (4.} 0 (V.19)
Uc(h;) = O + Q§ ~ O _ dTP(d,hs) U,(d.h)éd (V.20)

ainsi qu’au niveau des alimentations :

Ush;) = Q—*%::—Qf— ~ dTP(d,hJ U,(d,n)éd (V.21)
Uq(hf) = Q";% - T}(d,m) U,(d.h)éd (V.22)

doi Ur)=U.(r;)+ —%— (V.23)
U.(r) = &+ L ;’1 -0 dTP(d,hl) U, (d,h)sd (V.24)
U (h) = Q—‘“%—ﬁ - djm;"(d,hl) U, (d.h)é6d (V.26)



doi Uolr) = Ueli) - (v.27)
1
Le bilan sur les particules de diamétre d dans un élément de la colonne de hauteur &h,
situé & un niveau h quelconque est le suivant :

Entrée : S(h) P(d,h)ad Ud(d,h) ~ S(h) D(h) ipg_J’.)_

§dsw (V.28)
Sortie : S(k) P(d,h)&d Uy(d,h) - S(h) D(h) ip—g—’ﬂ §dyy (V.29

. dPtd h
Accumulation : S(h) & —%l & dlh (V.30)

Création =0 (V.31)

Ce qui entre + ce qui se crée = ce qui sort + ce qui s’accumule

A partir de ce bilan, nous obtenons finalement ’équation générale du modele
hydrodynamique continu: |

Pd,h) -3
ot Oh

[P(d.h) Uy (d b)) + ;;[D(h) 5—%@} (V.32)
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Les conditions limites sont les suivantes :

-A I’alimentation de solide (h=0)
Entrée Q4 fd) &d

Sortie S(h) P(d, h) &d Uy (d,h) - S(h) D(h) ZP(d, h)
Zh
h+ Fh/2

Accumulation S() éh JP(d, h) &d
ot

h

par passage a la limite Sh— 0 :

P(d, b)) Us(d,h)-Db) PE B)  _ Os /1d)

Jh 5,

Ou _Ad) désigne la distribution en taille des particules a I’alimentation.

- Au soutirage de solide (h=1L)
Entrée S(h) P(d, h) 6d Us(d h) - S(h) D(h) 6P(d, h) &d|
Zh
L- 5h/2
Sortie S(h) P(d, h) &d Uy (d h)

Accumulation S(h) 6h SP(d, h) &d
ot

En faisant tendre 2/ vers zéro on obtient 1’équation :

R 55

- A P’alimentation en liquide (h="h, )

Entrée S(h) P(d, h) &d Uy(dh) - S(h) D(h) JP(d. h)S d‘
Jh

h-2h/2

Sortie S(h) P(d, h) 5d Uy(d,h) - S(h) D(h) JB(d. h) é'd‘
Zh
h +3h/2
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V.37
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(V. 39)
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Accumulation S(h) & h SP(d, h)od (V.43)
Jt

4 la limite % — 0 et en tenant compte de I’expression de discontinuité:

Q
Us(d, hs) = Ua(d, h4‘)+—5°- (V.44)
2
on obtient
Q. JP(d, hy) | hy' (V.45)
P(d,hy) — = D) —
So Zh h4-

%

-Au soutirage de liquide (h=h, ).
Entrée S(h) P(d, ) 6d Uy(d,h) - S(h) D(h) JP(d. h) 5d|

Zh (V.46)
h; -Eh/2
Sortie S(h) P(d, h) §d Us(d,h) - S(h) D(h) ZP(d. h) &d +Q, P(d, h) &d (V.47)
Zh
h; + /2
Accumulation S(h) §h JP(d,h) &d (V.48)

< at

avec 5/?—» 0 et de maniére analogue ce qui a été obtenu au niveau h" on a, en tenant compte de
la discontinuité des vitesses.

Qs .49
Ug(d, h;") = Uy(d, by) - —— (V.49)
S

AP(d, h)| h;"
S/ V.50

D(h)
oh hy
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Régime permanent

En régime permanent, des informations sur I’établissement du lit de phase dispersce
peuvent étre obtenues en intégrant les équations du modéle dynamique sur I’ensemble des

tailles de particules et en supposaﬁt les dérivées tempdrelles nulles.

Le débit de la phase dispersée au niveau h de la colonne s’écrit:

d d

ADE TS(h) P(d k) 6d U,(d k) - ""P(" )

T st b2 sa (v.s)

En remplagant Uy(d, h) par| U, () + U;(d , h)}dans I’équation (V.51), on aura:

& =Tp(d,h) 5d [U.(h) + U, (d.h)] - D(h)%ih)- (V.59

NG
Et en remplagant Uc (h) par son expression donnée par 1’équation (V.16), sachant
d max
que [ P(d.h)6d = #(h)
a¢(h) o Ou+ 0 +a0-aQ T,
s( W + D(n) 2= oj P(d,h)éd[ R0) ¢ IP (d.,h)
.8d U, (d,h) +U, (d.h)] (V.53)
soit: .
[0} a¢(h) [0 -0 -0 -x0]_ .\ “F "

& 022 | n) e —#(h) 0jP(ar,h)(s«:I_U,(ar,h) + J P(d,h)8d U,(d.h) (V5 A:/

Finalement a I’aide de ’expression de U, (d , h) (équation V.6) et en supposant que

U, (d) dans (V.6) est corrélée i la vitesse terminale de chute, ¢lle méme proportionnelle 4 la
taille d de la particule, soit U, (d) = Kd, il vient

QSd(g;) Pl é¢(h) gy 1% = Q'sfh)g& - a5 O]

d max.

= _4(n) k(1 - ph)’ jpd (d.n)dsd + K(L- gn) [P(d.h)d &d

= K(1- ¢(h)"" jp(d,h)dad (V.55)

0
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Par définition du diamétre moyen ds; on trouve que le membre de droite de
I’équation (\L55) s’écrit :

n+l

K(1- )™ T}’(d,h)dad =k(1-¢m)" ¢(Wdy(n)  (V.56)

En régime permanent:

M = 0, (V.57)

Entre les alimentations, 1’équation (V.55) devient :

L | O 3¢(h) o0 -a]] _
A0 O I ] =g() (1- (W)™ (V58

Cette équation peut étre écrite sous la forme simplifiée:

ag+b= ¢(1 - ¢)"+] (V.59)
avecg
_ 1 QC _ Qr _ QS: _ '
“Tkd,() [S(h) S(h) S(h)} (v-60)
_ 1 Qd(h) é’¢(h) ‘
b= Kd,(h) [ S(h) + D{) Sh (v-61)

La courbe y =¢(1 - ¢)"+] est fixée pour n fixé, mais la droitey =a ¢ + b dépend des

conditions opératoires Q., Q4, Q:, Qs, da3 (h), 12 constante dans la loi de vitesse K et le terme

de mélange axial

Pour simplifier 1’équation (V.58), nous pouvons supposer que la quantité ac

particules de solide entrainée en haut de la colonne est négligeable.

soit

Ois= Qulh} = @ (V.62)
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donc, on obtient encore :

ap+b=g(1-g)" (V.63)

mais avec cette fois:

1 [Qc - Qd]
“Txd,(n sk ey

! o’>¢(h)
X d () [ S((h )) D(# } (V.65)

[I

En régime permanent, ’hydrodynamique est enti¢rement décrite par 1’équation (V.63)
a tout niveau de la colonne. La solution de cette équation permet de déduire la rétention ¢ .

Chercher la solution de (V.63) revient 4 déterminer I’intersection de la droite y = ap + b et

de la courbe z= ¢ (1-¢)"*f)our une condition opératoire fixée.
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V.3 MODELISATION DU TRANSFERT DE MATIERE
V.3.1 MISE EN EQUATION DU TERME DE TRANSFERT

X

x‘ y
T

La direction du transfert

v

Le transfert de matiére entre la phase dispersée et la phase continue peut étre
écrit en fonction de l'aire d'échange, du coefficient de transfert de matiére et du
potentiel d'échange selon une expression classique. Le débit unitaire de soluté échangé

entre la classe de particules de diamétre d et la phase continue s'écrit:

St = —gp(d,h)'ad K, (d)[Y‘ (d.h) - Y(h))] (V.66)

A ce stade, il convient de remarquer que dans le cas de particules solides, l'aire
d'échange calculée & partir du diamétre de la particule peut étre sujette a caution, dans
la mesure ot la forme et la porosit¢ de la particule interviennent de fagon
prépondérante.En outre, le coefficient de transfert de matiére c6té phase continue, Kc

n'est pas aisé a déterminer.

”

Si I'on admet que le coefficient de transfert en phase liquide autour d'une
particule suspendue ne dépend pratiquement pas du diaméire de cette particule, nous

obtenons le débit de soluté échangé entre la phase dispersée et Ia phase continue par

a3



unité de volume, en intégrant l'expression précédente sur 'ensemble de la distribution

des tailles de particules, soit:

6 o) K. [v* (d.h) - Y(n)] (V.67)

ND)

ou dja(h) est le diametre de SAUTER de la population de particules au niveau h.

La concentration Y (d , h) peut étre exprimée en terme de concentration de la phase
dispersée X (d , h), a partir de la courbe d'équilibre:
Y = mXd,h

La résolution du modéle avec transfert peut se faire en couplant les équations
hydrodynamiques et les équations de bilan matiére. En pratique, cela revient a
remplacer dans les équations hydrodynamiques la variable (1 - ¢) par le produit de
variables (1 - ¢) Y et P(d, h) par P (d , h) X (d , h) et & ajouter le terme d'échange

précédemment €tabli.

V_.3.1.1 TRANSFERT COTE PHASE CONTINUE

L.e débit de soluté contenu dans la phase continue a travers une section droite de
la colonne est exprimé de la méme maniére que pour I'hydrodynamique en utilisant un

modele PISTON - DIFFUSION, soit:

= S(h)[1 - ¢(R)] U (h) Y(K) - S(h) D(h) «%[(1 — #(h)) ¥(%)]

soit encore

0 () = | S(A) {1 = A} U(h) = S (B2 {1 - 40} |00

(V.68)

B {1 - (1)) ;‘%Y(h)
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Compte tenu de I'expression de Q.(h), on retrouve en fait:
5 .
0 () = (N Y(N) - S(0) D [1 - 4| 27(h) v

Le bilan sur le soluté, contenu dans la phase continue sur un élément de colonne

de hauteur dh, situ€ a un niveau h quelconque, s'écrit:

(v.70)
h— 2

Entrée : S(h)[1 - #A)] U.(#) Y(k) - S(h) D(h);f%[{l -h) } 1(#)]

(v.7)

h+ /2

Sortie : S()[1 = ()] U (k) ¥(k) - S(k) D(h):;—[{l — ()} V()]

5 - ¢(h A1 - #R)YR v

h

Accumulation : S

Z1(1- 8 700] = 22101 - )T DY (1 - 4 TN} (VT

ou 1 est défini par I'équation (V.66).

Y .3.1.2 TRANSFERT COTE PHASE DISPERSEE.

Le débit de soluté contenu dans les particules de diamétre d et de concentration
X au niveau h de la colonne peut étre exprimé a l'aide d'un modéle PISTON-

DIFFUSION.
8 Oys(d . h, X)= S X P(d,h, XU, (d k) &xsd - S(h D(h)—[XP(d hX) 8X5d] (V.74)

ou P(h, d, X) désigne la distribution volumique des particules de diamétre d au niveau

h de la colonne, et de concentration K.
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En intégrant cette équation pour toutes les concentrations, nous obtenons le
débit du soluté dans les particules de classe d a travers une section droite, caractérisées

par une concentration moyenne X (d , h).

8Qys(d k) = S(h) Xy W)U (d ,h)5d - S(h) D(h)%[f(d,h) Pld.ny&) (V.79
En tenant compte de 'expression de & Q/(h) établie pour I'hydrodynamique,

cette équation devient:

5Q:s(d.n) = 50,(h) X{d ,h) - S(h) D(h) P(d,h)&i%f(d,h) (V.76)

Le bilan sur le soluté, contenu dans les particules de classe d dans un €lément

de colonne de hauteur h & un niveau h quelconque s'écrit:

g;[)?(d,h)P(d?h)] = ——;—-[)?(d,h) P(d W)U, (d k)| + D(h) ;:2
-[X(a.n)P(d.h)| - [ 6 x (V.77)

V.4 LES CONDITIONS AUX LIMITES

Le bilan sur le soluté contenu, dans la phase continue, sur un élément de hauteur 8h
situ€ aux deux extrémités de la colonne, a I’entrée et a la sortie de la solution, nous

donne les conditions aux limites suivantes :

V.4.1 COTE PHASE CONTINUE

- Condition limite au niveau h = 0 (2 ’alimentation en solide)

[1 - ¢(k) ] Y(h) Ucth) - D(h) _a% [{1-6(h) } Y()]=0 (V.78)
En tenant compte de la condition limite hydrochimique,nous obtenons donc :

) :
—= Y(Mh)=0 & h=0 79
o (W=0 a (V.79)

- Condition limite au niveauh =1L

- -jﬂ_ - _,_,a_ - =
Y(h) [{ 1-¢(h)} Uh) S(h) I- D(h) n [{(1 - ¢(h) } Y()] =0 (V.80)

&6



avec la condition limite hydrodynamique, cette équation devient ;

a—hY(h) 0 a h=L (V.81)

De méme, au niveau de I’alimentation et du soutirage de la phase continue, le
bilan conduit aux conditions aux limites suivantes :

-Condition au niveau h=h, (a I’entrée de solution)

+

Q. N )
Sty LFLL - 6} Y(Wl + D) [ {1- () } Y() [i=0  (v82)

soit :

[D@) (1 - $hY—=- Y [ = —3=[Y)-Ydah=h. (V.89

ou Yy désigne la concentration de la solution & I’entrée.

- Condition au niveau h = h; (au soutirage de la solution )

D(y < [{1 oY@} ] - -Cl—ﬂsl)—w = (1-4(h)) Y(h) Ucth)  (V.84)

avec la condition hydrodynamique:

D@ (193 5P ¥ =0 an=n, (V.85)

V.4.2 COTE PHASE DISPERSEE

De la méme maniere qu’avec la phase continue, le bilan sur le soluté continu
dans les particules de la classe d, sur un élément de colonne de hauteur 8h, situé aux

niveaux de I’entrée et du soutirage de la solution et de la phase dispersée nous permet
d’obtenir les conditions limites suivantes :

- Condition au niveau h=0 (a [’alimentation du solide)

En supposant que toutes les particules alimentées dans la colonne ont la méme
concentration en soluté, X; .

~ X(d, h) P(d, h) Ug(d, h) - D(h) —(;?1; [X(d, by P(d, b)) =—2 X, f(d) (V.86)
En tenant compte de la condition limite de I’hydrodynamique, cette équation devient :

P&, b) D 2 X() =& X, (@) (V-87)
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-Condition au niveau h = L (au soutirage du sclide)
D(t) - [P, b) X(4, 1) ] = 0 (V.88)
ou encore,avec la condition hydroﬂynamique:

P(d, h) D(h) a—i X(d, h)=0 | (V.89)

- Condition au niveau h = hy ( a I’entrée de la solution)

Xawra b & =[pm 2 Xanpan [J =0 (vs0)
D(h) P(d,h) . _é%. X(d,h) ]: =0 | (V.91)

en introduisant la condition hydrodynamique .

- Condition au niveau h = h, (au soutrage de la solution)
X, 1) P@ ) U +g9) - [ D2 P mXaw =0 (V)
avec la condition hydrodynamiéue,nous avons enfin :

o .
[Dw P b Zy X@ ) I =0 (V:93)

Conclusion

Pour I'utilisation d’un tel modéle, il faut utiliser les méthodes numériques, dong il
s’agira de réécrire toutes les équations avec les variables discrétisées.



NOMENCLATURE
* CHAPITRE V



Nomenclature : Chapitre 05
a :coefficient défini par 1’équation (60)
b : coefficient défini par I’équation (&)

d : Diamétre de particules...........ocoeeriveireeremercenrerer e [ m]
dmax : Plus grand diamétre de particules dans la colonne.............ccccceenrennnne. [ m]
d3y(h),ds; : diamétre moyen volume-surface (diamétre de SUATER)
AUNIVEAU N..oooee s [ m]
ds3(h),dy3 : diametre moyen défini dans le texte..........cooovereiiienicineineiinnienneene [ m]
D.(h): Coefficient de diffusion tourbillonnaire de la phase continue.................. fm2s™ ]
Dy(d,h): Coefficient de diffusion tourbilionnaire de la phase dispersée.............. [m2s™ ]
f (d) : Fraction en volume des particules de la classe d dans I’alimentation de
12 phase dISPETSEE.........c.vveeieeeieeee ettt b e

h  :Niveau hauteur dans Ia colonne............cccooviiriieri v [ m]

: Niveau d’alimentation de la phase diSpersee..........ccoovvevrvcrerrvrernrrernene. [ m]
h; :Niveau de soutirage de la phase continue...........ccccceevvveveeereereeeeeenennnn. [ m ]
h, :Niveau de chaﬁgement de la section droite en haut de colonne .............. [ m]
h; : Niveau de changement de la section droite en bas de colonne ................ [ m]
h; :Niveau d’alimentation de la phase continue...........cccooeeveiirienncenniennes [ m ]
hs : Niveau de soutirage de la phase dispersée...........ccocovviiciiiiiiiiinciinee. [ m]
K (d): Coefficient de transfert de matiére...........c.cccoveveevireirrcrece e, [ms?]
K  : Constante de vitesse effective.............ccuviiivieiiriiecr e, [ s1]
L. : Hauteur de la colonne, niveaux de soutirage de la phase dispersée......... { m]

m : Coefficient de partage
P(d, h): Densité de probabilit¢ de présence des particules de diamétre d
au niveau h de la colonne...........cooocvreoiioniiiii e
Py (d, h, X) : Double densité de probabilité de présence des particules de diamétre

d et de concentration X auniveau h .............ocooeiniiiiiiiicnenennn.
Q. : Débit d’entrée de la phase continue...........ccccevvieeiienneicinnenene e [ m?.S" ]
Q.(h): Débit de la phase continue traversant u: e section au niveau h de la colonne|[ m.s! ]
Qa : Débit d’entrée de la phase dispersée...........cooevieviiiiiiicriicieieecreneena [mes™ ]
Qq(h): Débit de la phase dispersée traversant une section au niveau h de la colonne[ m.s” ]
Qs : Débit de la phase continue soutiré auniveau L ... [mis']
Q: : Débit de Sortie de la phase dispersée...........cccccvviiinriiicnnieiieenecen [m*s’ ]

Qr : Débit Total d’entrée dans la colonne..........cccceeverveieeccercineeieee e, [m?s!]



Qr(h): Débit Total traversant une section droite au niveau h de la colonne........ [m?s™ ]
Q.s(h) : Débit de soluté en phase continue traversant une section droite
auniveau hde la colonne ................cceerecveinrecimeieeeee e [m® 5]

Qus(h) : Débit de soluté en phase dispersée traversant une section droite

auniveau hdelacolonne................cocovvieiiiiiiccicceeee e [m®.s]

S : Aire de section droite de 1a partiehy <h <hz......coccoeieiiriioenoennnn [ m? ]

S1 : Aire de section droite de la partie haute de la colonne ......................... [ m?]

S2  : Aire de section droite de la partie basse de la colonne ....................... [ m? ]
S(h) : Aire de section de la colonne auniveau h..................coooovvivnrieinenne, [ m’

t DTRIPS. ..ottt ens e [ s
Uc(h) : vitesse de la phase continue au niveau h de la colonne..................... | [ms']
Uq(d, h) : vitesse de particules de diamétre d au niveau h de la colonne......... [ms']
U(d, h) : vitesse relative de particules de diamétre d au niveau h de la colonne .. [ms™ ]
U"(d, h) : vitesse terminale d’une particule de diamétre d dans la colonne ............ [ms']
Uy(d) : vitesse terminale d’une particule de diamétre d...................ccccevvvrnnen. [ms!]
X, h): concentration moyenne en soluté des particules de diamétre d au niveau h [ mol.m™ ]
'Xr : Concentration en soluté 4 I’alimentation de la phase dispersée.................. [ molm™ ]
Y(h) : Concentration en soluté dans la solution au niveau h de 1a colonne.......... [ mol.m? ]
Yr : Concentration en soluté a I’alimentation de la phase continue .......... [ mol.m” ]
Y™ :concentration en soluté de la phase CONtNUE...............vvereereeererrerrennn., [ mol.m? ]

o, o : coefficients définis dans le texte
¢(h), ¢: rétention au niveau h de la colonne
t(h), T : débit unitaire d’échange du soluté di au transfert de matiére entre

les deuX Phases ........ccooovieiiecicecee e fmol.m™.s
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CONCLUSION

L’¢tude et la modélisation de I’extraction solide-liquide nous paraissent d’une grande
importance, surtout dans le cas d’un solide végétal dont les ressources en produits 4 haute valeur

ajoutée ne sont plus a démontrer.

Dans cette €tude nous avons présenté le cas d’une extraction en continu 4 contre-courant

dans une colonne pulsée.

Dans une premiére partie nous avons fait le point sur la théorie existante et pouvant décrire
les phénomenes de transfert entre une phase solide et une phase liquide. Nous avons adapté des

résultats obtenus dans le cas de I’adsorption qui est également un transfert solide-liquide.

Dans la deuxiéme partie, nous nous sommes intéressés a [’aspect technologique de
Pinstallation concerné ou nous avons abordé les problemes d’alimentation et de soutirage des deux

phases. Une proposition de montage a type expérimental est donnée.

Et enfin selon le schéma expérimental proposé, nous avons développé un modeéle
mathématique décrivant celle-ci. Ce modeéle tient compte de I’écoulement non idéal(piston-

dispérsion) et de la non-uniformité de la répartition du diamétre des particules ( bilan de

population).

Pour tester la validité de ce modéle et donc simuler le fonctionnement de la colonne
d’extraction, il faudra réaliser des expériences simples tout en €évaluant la granulométrie du solide a

I’alimentation et en estimant les vitesses de chute libre, la dispersion axiale etc. ...
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