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NOMENCLATURE

A: Surface de la membrane [m?]

C: Concentration de la solution | (g/1]

Co: Concentration initiale de la solution [g/1]

Cp: Concentration de perméat [g/1]

Cg: Concentration de gélification [g/1]

Cm: Concentration a la membrane [g/]]

D: Coefficient de diffusion(m?2/s )

dh: " Diametre hydraulique [m]

e Distance entre deux électrodes [m]

E: Intensité de chami:a électrique [V/m]

Ecr: Intensité de champ électrique critique [V/m]

Jy: Flux de perméation limite {m3?/m2.5]

Julime  Flux dé perméation limité [M3/M2.S]

I. Intensité de courant [A]

K: Coefficients de ﬁaﬁsfert demasse L m71&]

K: Colt 'opératoire total par unité de temps L$ / 5]
Kp: Coefficient de cott énergitique. L $150ule]
Kc: * Coefficient de cott en capital [$] m* -1
L: longueur de canal de recirculation [m]

Lp: Perméabilité de la membrane Tt | 4§, bax 3

AP:  Pression appliquée [bar]
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Ecols Nati .
APg: Pertes de charge [bar] 1anate Poiytechniqus

Qv: Débit de recirculation [M3/5]
Re: Nombre de Reynolds
Rt: Résistance totale [W-'}
Rm: Résistance de la membrane [M-1]
Rc:  Résistance du gateau tw'd
Rg: Resistance du film gy
Sh: Nombre de Sherwood
SC: Nombre Schmidt
t: temps de filtration [S]
temperature {°c}
U Coefficient de mobilité électrophorétique
v: vitesse de recirculation [M/S]
V: volume pulsé {M3]
i viscosité dynamique L bex.S)
£ masse volimique [Kg/M?3]
Om: épaisseur du dépot degel [M]
& epaisseur de la couche de polarisation [M]
n:  Pression osmotique d'une solution [Bad
TR pgel: Taux de rejet réel

TR ghg:  taux de rejet apparent
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INTRODUCTION

~ Au cours des dernieres années, les technologies des membranes connaissent un
succes grandissant dans la plupart des secteurs (agro-alimentaire, médicale et
pharmaceutique,...) car elles assurent la filtration de produits solides , liquides et
gazeux dans des conditions souvent moins couteuses, plus économiques en energie,
non destructrices, non polluantes et plus hygieniques, si I'on fait le tour des principales
applications industrielles, on s'apercoit que les procédés & membrane les plus utilisées
concernent essentiellement l'ultrafiltration.

Bien que ce procédé présente les avantages déja cités, il se heurte & une limitation
importantesle colmatage et de polarisation au niveau de la membrane .

De nombreux chercheurs ont essayé de minimiser ces deux phenomenes pour
avoir une amélioration' du flux de perméat tel que MONTLAHUC et Coll. Qui ont
travaillé avec des promoteurs mobiles type billes de verres. POYEN et Coll. ont utilisé
des promoteurs fixes type grille déployée, et MIL ISIC et BERSILLON ont utilisé des
débits pulisés. T 9]

Notre travail a été congu dans le méme but pour cela nous avons envisagé la
construction d'une nouvelle installation et l'amelioration des performances de
l'ultrafiltration en faisant appel & un promoteur de turbulance type grille deployée
doublé par I'application d'un champ électrique.

Dans la premieére partie de ce mémoire, nous présenterons une revue
bibliographique des travaux consacrés a l'ultrafiltration, des modéles concernant les
mécanismes de transfert, ainsi que le principe de I'éléctro-ultrafiltration.

La description de linstallation d'essai, de la cellule d'ultrafiltration et des
conditions opératoires constitue le chapitre II

Le chapitre III, décrit I'étude de I'ultrafiltration de Bovin Serum albumine avec et
sans promoteur de turbulance, ainsi que I'éléctro-ultrafiltration.

Le chapitre IV traite de l'ultrafiltration dans son aspect économique.

La chapitre V présente la conclusion générale de cette étude. -




* Chapitre J.

ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE



membrane et appelé Perméat oy Ultrafiltrat,

I-

Dés les années 1970, I'UF s'est appliquée a I'ing
COnsommatrice deg Mmembranes (Ep 1987, plus 4
dont 180.000m2 en UF, 60 000 en O et guére plys

ustrie laitjiere
e 240.000m? o
de 1000 en MF)

qui est la plys grosse
nt été mis en Oeuvre,
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Figuren® 1: Présentation macroscopique de I'ultrafiltration. [6]



Le lait est un véritable miracle de la nature qui contient plus de mille molecules
différentes et I'interventionde I'UF a permi son traitement afin d'aboutir a 1Ia
préparation de poudres de préfromages pour les pays sans production laitidre ou a
production laitiere insufisante, et la standardisation du lait en proteines au niveau de la
production.

Dans Ia filiére de boisson, I'UF est utilisé couramment elle permet un travail en
continu avec augmentation des rendements de présde 10% et baisse des couts de
production de pres de 30%. Actuellement, on traite les jus de pommes, de poivre, de
petits fruits rouges.

I'UF présente des potentialités trés intéressantes dans Je domaine de la lutte contre
la pollution des eaux, notamment du fait des possibilités de récupération de
sous-produits valorisables.

I'UF a méme franchi le seuil de l'industrie automobile électronique, cosmétique,
etc, et elle a encore de beaux jours devant elle. [ 1 I [2], [3] 1[4 ]

I-3 Polarisation et colmatage

I-3-1 Le phénomene de polarisation de concentration

Ce phénomeéne est en principe réversible, il s'établit rapidement, en quelques
minutes et il disparait quand la filtration cesse. C'est le profil de concentration qui
s'étabit devant la membrane. A cet effet, le soluté diffuse de cette couche vers le coeur
de la solution.

Cette polarisation de concentration dépend des paramatres hydrodynamiques
(pression appliquée, vitesse linéaire, cisaillement a Ia paroi...... Jet des parametres



réversible des proteines, le pH et la force ionique qui mettent en jeu des intéractions
ioniques; (figure 2) - 121, 131, 15]

I-3-2  Le phénomene de colmatage

Le colmatage est un Phénomene irréversible qui ne peut s'éliminer que par un
lavage chimique de Ia membrane. 11 s'établit progressivement aucours de temps en
mettant en jeu une intéraction de la membrane et des solutés. 1l se traduit par une
augmentation de la résistance hydraulique dans le temps ou par une diminution de la
surface non colmatée.

Ce phénomene dépend de l'ensemble des conditions opératoires et il est d'autant
plus important que la perméabilité de Ia membrane est élevée,

Les moyens proposés en UF pour réduire en fonctionnement continue la
polarisation et ses effets sont:

* Taugmentation de la vitesse de recirculation de la solution Je long
de la membrane;

* L'élaboration de géométries filtrantes mieux adaptées sachant que
des recherches sont actuellement conduites qui visent A la mise au
point de, surfaces ne présentent que de faibles interactions avec les
produits traités;

* L'utilisation de promoteurs de turbulance {mobiles, fixes, modules
tournants, ultrasons, débits pulsés...):

* CouplagedeI'UF 3 l'électrophorese.
Ced | Csy.

I-4 Mécanismes de transfert de matiére
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Figuren®2: Phénomene de polarisation de concentration



l'alimentation (Co) & cauge du phénomene du polarisation.

En pratique, une membrane est caractérisée par son seuil de coupure qui est le
poids moléculaire de 'espéce de plus petite taille totalement arréter par la membrane,

Pour les produits de plus bas poids moléculaire, on parle de taux de rejet ou
pourcentage de produit qui est arrétés par la membrane, [6], [7]

I-4-1 Définjtion du taux de rejet

Le taux de rejet réel de Ia membrane est égal a:

TR réel = 1.
R Cm

Co = concentration massique du soluté dans la solution de départ (Kg.m?).

Cp = concentration massique du soluté dans le permeat (Kg . m™ ).



Cm = concentration massique du soluté A la membrane (Kg.m™),

Le taux de rejet observé ou "apparent” ne caractérise Pas la membrane car il
englobe la couche de polorisation, par contre le taux de rejet "réel" caraciérise la
membrane seule.

Au plan des principes, la seconde notion parait préférable 2 la premiére. Toute
fois I'évaluation de TR réel est difficile car on ne peut pas accéder expérimentalement
Cm ce qui nécessite I'utilisation d'un modele d'estimation de Cm.

Différents modales ont été établis afin de comprendre le mécanisme de transfert.

5], (6], {7]

I-4-2 Modele du film

Ce modele simple a été proposé a l'origine par Michaels (1968). Sous l'effet du
transfert de solvant a travers la membrane, il ya convection des macromolécules vers la
paroi. La densité de flux de soluté corespendant s'écrit simplement: Jv . C avec C: la
concentration locale du soluté (au niveau de la couche limité) (figure 3)

Par ailleurs du gradient de concentration existant dans la couche limité nait un
transfert par diffusion de la membrane vers la solution qui s'écrit au moyen de la loi de
FICK:

dc
dx

coefficient de diffusion (m2.5 -1 )

J
"

X = ordonnée sur un axe normal A la paroi.

dc - -
—— = gradient de concentration du soluté dans la couche de diffusion (kg. m 3 .m 1).

dx

A T'état stationnaire, I'égalité des flux entrants et sortants dans la portion de la
couche limité comprise entre la membrane et la cOte X amene A écrire en cas de
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rétention partielle:

: - de
Iy C-Cp)=-D—n—_ (1)

dx

En considerant le coefficient de diffusion D comme indépendant de X, on obtient
par integration de cette relation sur toute la couche limité Ia relation suivante:

j:._Q_LnC“‘_C" - Kin & -G \2)
Y 2 cC. -C -~ C, - G

ot K est le coefficient de transfert de matidre ot & est l'apaisseur de la couche de
polarisation dans laquelle existe le gradient de concentration.

Certains auteurs (Blatt et al, 1970) affirment que la valeur de Cm ne peut pas
croitre indéfiniment et qu'a partir d'une valeur notée Cg, la solution A l'intérface se
comporte comme un véritable gel. Le flux Jv atteint alors une valeur limite.

T 2kl (S-S (3)
Ve.im B CD" CP

Selon cette théorie (théorie de gel), toute augmentation de pression se traduit par
un apport supplémentaire de macromolécule 2 Iintérface, cest a dire un
épaississement de la couche déposée sans variation du débit de filtrat. [5}, [6], [8], [10],
[11]

I-4-3 Evaluation du coefficient de transfert

Dans la littérature, il existe un certain nombre de relation qui permettent de relier
le coefficient de transfert de matiere a Ia géométrie du systéme (dimension et forme du
canal d'écoulement notament), et aux valeurs des parametres opératoires (vitesse,
température).

- A0 .



On dispose suivant le régime d'écoulement les corrélations suivantes:

En régime turbulant;
Sh = a Re® Sc™ 4)
En régime laminaire:

Sh-a(Red h/L)* Scm (5)
avec comme nombres adimensionnels:

: Kedh dh
Sh = nombre de Sherwood = 5 = (6)

dheUsp
Re = nombre de Reynolds = —————

Sc = nombre de Schmidt = ——— (8)

Sh fixe le rapport de l'intensité du transfert de matiére par convection (K) au
coefficient de diffusion moléculaire (D). il est égal aussi au rapport des dimensions du
canal (diametre hydraulique équivalent & dh) a I'épaisseur de la couche de polorisation

(6).

Le nombre de Reynolds (Re) établit un rapport entre effet d'inertie (dh .U. P) et
effet volumique (u).1l indique I'état de turbulance au sein du systeme.

le nombre de Schmidt (Sc) met en relation les propriétés diffusionnelles du milieu
fluide pour la matiere et la quantité de mouvement. Tous ces nombres sont sans
dimension, sachant que:

U = Vitesse tangentielle du fluide (m . s

p = masse volumique du fluide Kg . m™)

- A4 L
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a, n, m sont des coefficients détérminés semi empiriquement. Le tableau (I . 1) regroupe
quelques exemples sur ces coefficients donnés par différents auteurs. [5], [9]

Régime laminaire Equation générale Sh = a (Re dh /L) S¢'™
Geométrie du canal a n m Origine
Tubulaire 0,664 0,5 0,33 Grober et Col. (1961)
Tubulaire 1,62 0,33 0,33 . Levéque et Col. (1928)
Rectangulaire 148 . 0,39 0,33 Levéque et Col
Régime turbulant Equation générale Sh = a Ren §cm
Géometrie du Canal a n m Origine
0,023 0,800 0,300 Dittus et Boelter
7 Chilton et Colbum
0,023 0,875 0,250 Deissler
Turbulant
Harriot et Hamilton
0,0096 0,913 0,346 :

Tableau I - 1. Corrélation du coefficient de transfert K.

I-4-4 Modele dela pression osmotique:

Un aulre modele est établi pour pouvoir détérminer la composition 2 la paroi ot
on prend en compte l'influence de la pression osmotique sur la vitesse de perméation.
Lorsqu'on ultrafiltre un solvant pur, le débit de filtration varie linéairement en fonction
de la pression appliquée; on assimile dans ce cas, la membrane a un milieu poreux et
d'apreés la loi de Darcy on obtient:

Jy =AP /. Ry =Lp. AP (9)

-4



R - =résistance hydraulique de la membrane 1)

h.
Lp = permeabilité de la membrane (m/Pa.s)

B = viscosité dynamique du solvant (Pa, s)

Lorsque le liquide filtré est une solution de macromolécules, la pression
transmembranaire AP provoque une filtration du solvant et une accumulation du soluté
dans la couche stagnante. La concentration du soluté a la membrane entraine une
différence de pression osmotique A [] qui s'oppose a AP,

AIl = IT(Cm) - TT(Cp).

ou [T(C): pression osmotique.

La relation_ (10) devient:
Jv=(AP-ATD /pp Ry =LpaP-aT. A0

La preésion osmotique d'une solution est fonction de la concentration C. On
I'exprime souvent par 'équation de VIRIEL.

H= A] C+A2C2+A3 C3+ ..........

Ot plus simplement au moyen d'une relation puissance du type: I = A c"
Ou: Al = constantes etn>>1

Hp = viscosité dynamique du permeat (Pa .. 5).
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En présence d'un colmatage, une augmentation de la résistance apparente de la
membrane a lieu; la relation (10) devient:

Jv = (AP - AIT)/ pp (Rp +Rgel). (14)
ol

ATl

IT (Cg) - IT (Cp). (Pa).
Rg = Résistance du gel (m~).
(s), Led, (8], (9], (0], (0]
I-5 Définition de I'électro-ultrafiltration

C'est un couplage entre l'électrophrése et l'ultrafiltration, dans le cas ou les
molécules de la suspension a filtrer présentent une charge globale non nulle, et qui a
comme but d'améliorer les performances de I'UF.

I-5-1 Définition et principe de 1'électrophorése

L'électrophorese est un procédé qui permet de séparer des macromolécules
chargées ou des cellules biologiques en fonction de leur vitesse- de migration sous
lI'influence d'un champ électrique continu.

Alinsi toute molécule P, contenue dans I'échantillon, de mobilité Up, se déplace
avec une vitesse éléctrophorétique Vp telle que: (figure 4).

Vp=Up.E (4¢)

D'une maniére simplifiée, on peut considérer que la vitesse de la molécule P a
deux composantes: ‘

» La vitesse de migration éléctrophorétique;
* La vitesse d’écoulement du fluide vecteur.

En effet , lors de lapplication du champ éléctrique, les éspeces contenues dans
I'échantillon sonf soumise & une troisidme composante de vitesse, dite vitesse
éléctroosmotique. [12], [13], [14]
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I- 5-2 Définition de 1'éléctroosmose

C'est I'écoulement d'un liquide & travers un média poreux et stable, mais chargé.
Sa direction est vers I'éléctrode qui a la méme charge que le média (imembrane).(figure 5)

La vitesse de passage du liquide est défini par la relation suivante:

Vo - | Z-PEL B - K E w3

y.T.pd L

P = forosité de média (membrane);

L = Viscosité de la suspension;

Kpg = Constante électro-osmotique du média;
= Potentiel Zeta de média;

@ = Différence de potentiel;

L = Longueur (épaisseur du média);

= Constante diélectrique.

I-6 Principe de I'EUF

Le phénomeéne de polarisation se traduit par un dépot des particules sur la
membrane qui est da a la force hydrodynamique. A l'etat stationnaire, I'apport de
matiere par convection vers la membrane est compensé par un départ vers le coeur de
la solution d a la diffusion des molécules.

Le principe de l'électro-ultrafiltration consiste & pérturber cet equilibre en
superposant un flux de migration electrophoretique & ceux déja ci tés.

5i ce flux est dirigé dans le méme sens que la convection, il y'a aggravation de la
polarisation de concentration, avec des effets néfastes sur le flux de transfert de matiére.

Par contre, si le flux est dans le méme sens que la diffusion, on aboutit & une
amelioration du flux de transfert de matiére.
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I-7 Influence des differents parametres sur E U F
le procédé d'EUF consiste a créer un champ électrique entre deux électrodes
placées de telle fagon qu'apparaisse une force de nature électrique qui s'oppose 2 la

force dd a I'écoulement transmembranaire (figure 4)

I-7-1 Tension appliquée et vitdsse d'écoulement

Avant d'entamer le sujet, on doit définir la notion de Ia tention critique Ec.

C'est Ia tension pour laquelle la vitesse nette de migration des molécules vers la
membrane est nulle. A celte tension, le flux de transfert des molécules vers la
membrane par convection est égal au flux de transfert des molécules en sens inverse
par diffusion et migration électrophorétique.

La figure 6 montre les différents regimes d'opération pour une EUF en fonction de
la valeur de la tention appliquée (E) par rapport a la tension critique (Ec) et aux
différentes forces qui agissent sur une molécule dans chaque régime.

Regime 1: E < Ec

Dans ce régime, la migration principale des molécules s'éffectue vers la membrane
enjendrant la formation d'un dépét sur sa surface, ce qui explique I'augmentation de la
concentration en molécules & proximité de la membrane par rapport a la suspension.
Dans cette phase, toute augmentation de la vitesse tangentielle provoquera un
accroissement de la vitesse de filtration.

Regime 2: E=Ec.

Clest le cas ot la migration globale des molécules est abscente. donc il n'ya pas de
gradiant de concentration & !'interface membrane.macromolecules ansi,'augmentation
de la vitesse tengentielle n'a aucune influence sur la vitesse de filtration.

Regime3: E> Ec

Dans cette étape, la vitesse de migration éléctrophorétique est supérieure a la
vitesse de transfert convéctif a travers la membrane. Dans ce cas, [ es molécules se
concentrent loin de la menbrane et la concentration des molécules est minimale A sa
proximité. Donc le gradiant de concentration a I' intérface membrane/suspension est
I'opposé de celui observé en régime 1. L' augmentation de la vitesse tengentielle
provoquera la migration des molécules vers la surface de la membrane, d'out la
réduction de la vitesse de filtration; lé dernier cas n'est pas intéressant en EUF. [5], [15].

AL



Figuren®6: Les différents régimes de fonctionnement pour une EUF en fonction de la valeur de la tension
appliquée (E) par rapport la tension eritique (Ec), et aux différentes forces qui agissent sur une particule dans
chaque régime (Ft - force de cisai]lemeﬁt, Fd - force de diffusion, Fe- force de convection, Fep - force
é]ectrophaétique, Fmeo - force électro-osmotique dite 3 la membrane, Fceo - force électro-osmotique diie au
gateau).
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I-7-2 pression appliquée

En électro-ultrafiltration, le débit de filtrat augmente proportionnellement 2 la
pression jusqu'a une valeur limite. A partir de cette derniere, le débit de filtrat est
controlé par la résistance diie a ]a concentration de polarisation des molécules.

Dans ce cas, toute élévation de préssion augmentera l'épaisseur du gateau formé,
ce qui n'aura plus d'influence sur le debit de filtrat.

Cette valeur critique dépent du potentiel éléctrique appliqué et de la vitesse
tangentielle et elle varie dans le méme sens qu'eux. [8]

1-7- 3 Influence de la concentration

Dans le regime E > Eg, il n'ya pas de formation d'une couche de polarisation des
molécules a la surface de la membrane, c'est a dire que la concentration des molécules a
I'interface membrane / macromolécules est faible donc 'effet de la concentration de la
proteine est négligeable.

Dans le regime E = 0 ou E < Ec, une augmentation de concentration induit une
diminution assez importante de la vitesse de filtration et cela est dile a la présence
d'une couche de polarisation. [4]

II-7-4 _pH de la solution a traiter

Le pH de la solution a traiter affecte la charge de surface de la molécule et donc
modifie sa mobilité, cette charge éléctrostatique est due principalement aux
aminoacides qui portent des groupes acides ou basiques sur des chaines laterales,en
effet, les groupes carboxyles ou amines terminaux sont impliqués dans la liaison
peptidique et ne contribuent pas & la charge, a I'exception de ceux qui se trouvent a
I'extremité des chaines.

Dans une solution fortement acide, la proteine porte sa charge positive maximale.
Si elle contient N groupes acides cationiques,cette charge vaut + n, si N protons sont
retirés par ajout de base, la charge nette (différence entre le nombre de charge positives
et négatives) s'annule, le pH alors atteint est definit comme le point isionique qui
correspond au point isoéléctrique a condition que la proleine ne fixe pas d'auires ions
que le proton. '

En conséquence, le changement du pH de la solution protéique influ sur la vitesse
de filtration. [8]; [16].
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II-7-5_Conductivite de la solution

Ce parametre joue un role important en EUF.-La conductivité dépend de la
concentration et de la température de la suspension.(4)

I-8 Modeles de 1'électro-ultrafiltration

Nous présentons lors de cette étude les deux modeles les plus couramment
utilisés a savoir: ..
* Modéle du film
* Modéle de HENRY

I-8-1 Modele du film

Lors de l'application d'un champ électrique, la vitesse de perméation est due a
deux mécanisme de transfert, l'un tient compte du transfert dans le film de I'UF et
l'autre de la migration électrophoretique des particules sachant que la vitesse serait le

produit de la mobilite U par le chanp electrique E.

l (C—Cp) --D. di- +VECC-G) U

En considérant le coéfficient de diffusion D, comme indépendant de X (c'est a dire
independant de la concentration), on obtient par intégration de cette relation sur toute
la couche limite

Con — Cp
I, =2 W (_L“__f___)tUE
B G- G

J, = Kl (Cf“-cp) + UE 18)

C, - Cp

Soit pour une membrane trés séléctive (Cp = 0):

J, = Kb (G e e 4
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Suivant la valeur et le sens du champ appliqué, on peut avoir deux cas:

ler Cas:

La direction du champ est dans le sens d'une aggravation de la polarisation de
concentration, c'est A dire, dans le sens de la convection. On conviendra ici de qualifier

l'orientation de ce champ de "négative".

Le flux de perméat devient:

K n Ca . UE U

2éme Cas:

Dans ce cas, la direction du champ provoquera le déplacement des molécules dans
la direction de la diffusion et il est "positif".

le flux de perméat s'écrit:

] = Kkl S, LE U®)

1-8-2 Modele HENRY

Draprés la théorie d'HENRY, le flux de filtration peut étre exprimé par l'équation
sulvante: '

-L = OF pﬂt

-€e.



Sachant que Ry est la résistance totale.

R. - R R, R

- Ow:

: : i -
Ry =resistance du film dde a la couche de polarisation. [m
Ry =résistance de Ja membrane. ( m-']

Re=résistance du gateau. [ m')

Et I'équation du flux devient:

), = 4P //U(RM RmtRe) W9

I-8-2-1 Détermination de Rf

Lorsque le phénoméne de polarisation de concentration interivient seule, la
résistance du gateau devient nulle et Ry, est négligeable devant Ry. Le flux s'ecrit:

]v - AP//J-:RF | L&D)

En combinant les deux équations (18) et (20) on aboutit & 'expression de la résistance de
la couche de polarisation

AP 12 4)
p (Kb Gma V)
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I-8-2-2  Détermination de la résistance de la membrane Rm

En absence d'un champ électrique, le flux de perméat est donné sous la forme
suivant: '

J, = 8P J PR,

En presence d'un champ electrique et en gardant les mémes conditions
opératoires, le flux de pérmeat sera plus important et cela est di A leffet
d'électro-osmose.

jﬂo = J

v

Sermr———

K E - AP K E (2¢)
+ 1 - /U-Rm+ 1]

Ol
Km =coefficieént électroosmotique de la membrane indépendant de la pression.

Le flux électro-osmotique peut s'ecrire de la maniére suivante:

- L)
- sp/ PR {
]e,o - KR
Sachant que Rm est la résistance hydraulique apparente. -
A partir des équations (22) et(22') on peut obtenir I'expression de Rm:
* R (~23)

R* . _
4+ Y (K”'AEP' Rm)

L4 .



I-8-2-3 Détermination de la résistance du giteau Rc

L'expression de R est obtenu lors de la filtration d'une macromolécule chargée en
présence d'un champ électrique E (E < Ec) de la méme maniere et dans les mémes
conditions.

Rc*: _Ke
| J+/UKR°ER°)

Dans le cas présent, Rc n'est pas constante, elle est fonction de l'épaisseur du
gdteau qui peut étre influencée par l'intensité du champ électrique.

Notons que Kc est le coefficient électro - osmétique du gileau.
A E =% V/cm, Rec* est la résistance du géteau.

En conséquence, le flux de filtrat peut étre obtenue en combinant les équations
(19), (21), (23) et (24).

J, = AP o (£ 4)
v = T’ Ne N R . A,
r e N e

0
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Chapitre Il :

DISPOSI'{I"IFS ET MATERIELS
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II-1 Dispositif expérimental

Dans le but de réaliser cette étude, on a constitué une nouvelle instalation
composée des éléments suivants: (figure II-1)

Un bac d'alimentation (1)} (volume de 4 lilre) conlenant la solulion a
filtrer.

Une pompe (2) qui permet de véhiculer le fluide a la vitesse désirée.

Un débimetre (4) placé au dessus d'une vanne (3), permettant le controle
de la vitesse de recirculation et la pression transmembranaire.

Une cellule d'ultrafiltration (6) ot la pression est imposée par la vanne (3)
et la vanne (7) placée a la sorlie; les pressions en amont ef en aval sont
mesurées avec des manoméetres & mercure (5,5), (1)

Le retour de la solution rétentat (9) dans le bac se fait au moyen d'un
tube plongeur.

Le perméat (8) est recueilli dans un recipient au moyen d'un tube.

Dans le but de refroidir la solution, on met le bac dans un chréostat plein de glace

(10).

La liaison entre ces différents éléments, se fait a I'aide de tubes en PVC.

II-2 Généralité sur le module plan

Dans ce module, la cellule a une forme plane constituée par un empilement de
plaques portes membrane ct de plaques séparatrices, le liquide y circule comme entre

les pages d'un livre.

Ce type de module demande peu d'énérgie (0,5 a 0,7kilowatt par métre carré), un
éspace minimal, et s'applique  parfaitement aux liquides visqueux. Leur nettoyage est
relativement aisé, mais leur remplacement nécessite un démentage complet.[1], [2]



Figure II-1: Appareil d'ultrafiltration
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chreostat plen de glace

plaque couverte de papier
milimitré, portante de tubes
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% I1- 2-1 Description de la cellule: (figure I1.2)

La cellule est composée de deux compartiments en plexiglas, I'un destiné a
recueillir 1a solution a filtrer (2) et I'autre a recueillir le perméat (6).

Ces deux compartiments sont séparés par une grille déployée en métal (3) jouant
le réle d'un promoteur de turbulance et d'anode en E.U.F suivie d'une membrane (5)
placée sur un support poreux (4).

De I'autre c6té du compartiment perméat est placée une grille en inox (8): c'est la
cathode.

L'écoulement se fait de fagon tangentielle. Le rétentat est recueilli grace A une
sortie (10) prévue juste au niveau du compartiment (2) et le permeat au niveau du
compartiment (6) & travers la sortie (7).

La cellule est délimitée par une piéce terminale en plexiglas (9).

Afin de minimiser le risque de fuite, on utilise des vis de serrage traversant la
cellule d'un ¢Oté A l'autre en repartissant uniformement la pression sur la surface
portante.

II-3 Généralité sur les membranes

La membrane constitue 1'élément essentiel de la technique d'ultrafiltration. Ses
qualités de stabilité chimique, physique et physico-chimique, mécanique voir
microbiologique, conditionnent l'efficacité et les rendements téchnologiques et
économiques des procédés.

Le constituant essentiel des premieéres membranes commercialisées était I'acetale
de cellulose. Ce type de membrane est maintenant pratiquement abandonné en raison
de ses limitations de tenue en température (50°c maximum), en pH (3 a 8) et aux agents
oxydants.

La seconde génération est constituée a partir de polymeres de synthese tels que
celles associants deux poly-électrolytes de charge opposée et qui présentent un
domaine de pH allant de 1 a 10, ou celles a base de polysulfones modifiés ou
polyamides (Iris 3022 de Rhoéne Poulenc) qui possédent une bonne tenue 2 la
température (jusqu'a 75°C) une excelente résistance chimique pouvant supporter
des pH de 0 & 14, Pour ces membranes, la peau et le support sont prépardées séparement

puis assemblées par collage.
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@ I'entrée de la solution a filtrer
@ canal d'ecoulement

@ grille deployée entourée d'un joint
@ support

@ la menbrane

@ collecteur de filtrat

@ sortie de perméat

grille en inoxe

@ piéce terminale

sortie du rétentat

Figure I1-2 : Montage de la cellule en UF et EUF



La troisidéme génération des membranes a été introduite sur le marché a la fin des
années 1970.

Sa nature minérale (Zircone supportée par du carbone graphite) lui confére une
grande stabilité thérmique (400°C), mécanique (40 bars) et physico-chimique (toute
I'echelle de pH) trés élevée qui trouve tout son intérét lors du traitement de produits a
trés haute viscosité.

Ce sont des membranes composite constituées d'un support poreux et d'une peau
déposée par filtrage ou par un procédé sel-gel, citons I'exemple des membranes
CARBOSE P (support carbone peau en oxyde de Zirconium). [1], [6], [9]

11- 3 Les membranes organiques IRIS 3038

Tout au long de notre étude, nous avons travaillé avec un seul type de membrane:
I'Iris 3038. .

| Ce sont des membranes commercialisées par Rhone Poulenc, préparées & base
d'une solution de deux polyélectrolytes de charge opposée dans un solvant de
diméthylfornamide en faisant appel a wune évaporation-coagulation. Les
caractéristiques de ces membranes sont données dans le tableau 2.

Ces membranes doivent étre conservées dans une solution glycérinée pour éviter
la déshydratation et precédée d'un lavage prolongé a I'eau avant toute utilisation. [ 9]

Tableau N° 2;: Caracteristique de la membrane IRIS 3038 d'aprés Nguyen Quang Trowg

Membrane | Nature physique Composition -} ) prmisbilite] Seuil de coupure
chimique % (. m 2% bar) (relatif aux ptoteines
d'équivalent ionique B en solution aqueuse
. Composiic 50% Pa2. 8000 - 85000 20000
IRIS 3038 trame nylon 50% Pc2

PAe . C-oqav.gmict_ | OZU\AKM{&\«‘&Q-m‘.\&f\mmts&jnm’tt. de Sodnim

PCe: ?%V;B\m PRevcbrlembthd 2. i garia apeluechste sVaidede. sl

dv ooy
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;k II-4 Promoteur de turbulance

C'est une grille en métal déployée obtenu par découpage et étriage d'une tole
d'acier inoxydable placé selon la configuration CD. (figure II- 3).

Cette grille est entourée d'un joint en silicone et elle joue le role d'électrode en
EUF.

P~ II-5 Alimentation éléctrique
‘ 10
Une alimentation continue (0 - 15v et 0 - 16A) est utilisée pour appliquer un

champ électrique. Un muitimétre permet de controler la différence de potentiel et
l'intensité du courant circulant dans la cellule.

Le champ résponsable de la migration des protéines sera detérminé grace aux
deux éléctrodes placées a l'intérieur de la cellule dont la distance entre eux est de 0,7cm.

La valeur du champ est calculée de la fagon suivante:

différence de potentiel électrique

distance entre les deux électrodes

II-6 Les solutions

Dans cette étude, nous avons utilisé comme fluide biologique une solution
"modél" d'albumine du serum de bovin (BSA) commercialisée sous forme de poudre
par INTERCHIM,

Les solutions sont obtenues par &ssolution de la poudre dans du Kcl (0,15M), en
rajoutant une pincée d'azoture de sodium pour empécher le développement d'une flore

bactérienne.
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Figuren®°II-3: Schema représentant le promoteur de turbulance
selon le sens de I'écoulement
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II-6-1 Solution de Kcl

Eile est obtenue par dissolution du Kcl dans de I'eau déstillée.

II-6-2 Sglution tampon

Le tampon utilisé est: K H, PO4 /Na, HPO4 , préparé dans les proportions suivantes:

s KH, PO, =0,025mole/kg.

* Na; HPO,4 = 0,025 mole/kg.

Ce tampon permet de maintenir le pH & une valeur de 6,7 tout le long des expériences.

II-6-3 LaBSA

C'est une protéine constituée d'un enchainement d'acides aminés liés entre eux
par des liaisons peptidiques. Elle est caractérisée par sa conformation c'est 4 dire par
son organisme tridimentionnelle qui détermine sa propriété. Cette conformation peut
étre modifiée en présence de bases, acides (hydrolyse) , de solutions oxydantes, de
solvants et de solutions salines.

Le pH du milieu influence sur la solubilité de la BSA, cette dérniére passe par un
minimum pour un pH correspondant au pH isoélectrique noté pHi.

La solubilité de la BSA augmente lorsque la solution contient des ions en faible
quantit¢ (0,5 & 1M), par contre, une concentration ionique importante enjendre
I'abaissement de cette dérniere ot il en résulte une précipitation.

L'élévation de la concentration peut mener 2 la limite de solubilité ou il ya
formation d'un précipité contenant peu de solvant et assimilable A un gel, ce qui fait
augmenter la viscosité de la solution et diminuer le coefficient de diffusion.

Hl faut noter que l'abaissement de la constante diélectrique, obtenue par addition
de solvants organiques peut entrainer une diminution de la solubilité de BSA.

Dans un domaine de température variant de 0 A 40°C, la solubilité de la BSA
augmente légérement, au dela de 40°C, il ya un risque de dénaturation qui rend la BSA
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de plus en plus insoluble suivi en général de précipitation. [9], [17]
!
II-7 Suivie des expériences

Tout au long de notre étude, on préleve le débit de perméat par empotage, c'est &
dire, en mesurant le temps mis par le perméat pour remplir un volume donné.

Avant et aprés chaque expérience, on calcule la pérmeabilité de la membrane. On
procéde a un changement de membrane aprés trois séries de manipulation et entre ces
trois series, On lave tout le systéme par un détergent (voir annexe B),

On vérifie chaque fois que la concentration initiale est constante par dosage a l'aide
d'un spectro -photometre UV a une longueur d'onde de 280nm;

Remarque:
Toutes les expériences ont été éffectuées a une temperature moyenne de 26°C. Ii

faut signaler qu'a la fin de chaque expérience, la température atleignait les 30°C et ccla

en utilisant un chreostat rempli de glace.
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Avant d'entammer toute expérience, on doit tenir compte des conditions

opératoires.

La plus importante de ces conditions est le maintient d'une permeabilite
constante, car la diminution de cette derniére interprete les différents phénomenes
qu'on peut rencontrés tels que: L'adsoption, blocage stérique dans les pors...etc.

HL.1.1. Essai de la perméabilité:

Pour une vitesse de recirculation de 0,019 m/s, on préleve le débit de perméat de l'eau
par empotage en fonction de la pression transmembranaire.
cette derniere est donnée par la formule suivante:

AP :: pe +PS
2

N\
ol

Pe =pression d'entrée du module d'ultrafiltation.
Ps =pression de sortie du module d'ultrafiltation.

Le tableau N° 1 résume les résultats obtenus.

Tableau N° 1: Evolution du flux de permeat en fonction de Ia pression transmembranaire

Jv(m/h)103| 26483 | 206,890 | 281,379 | 554,483 | 608,891 | 640,359

AP (bar) 0,105 0,441 0,533 0,950 1,05 1,10

APf (bar)

0,105 | 0118 | 0092 | 009 | 0118 | 0105

En portant sur la figure(IlL.1), le flux de permeat Jv en fonction de Ap, on aboutit a une
droite qui passe par l'origine.
Théoriquement la perméabilité est donnée par la loi de DARCY.
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Par analogie, on dira que la pente de la droite tracée correspond & la perméabilité.
On trouve Lp=0.626 m/h.bar.

I11-1-2  Ultafiltration des solutions modeles de BSA

Dans le but de connaitre le comportement de la membrane en présence d'une
solution de BSA, durant une certaine période, on étudie I'évolution du flux de perméat
Jv en fonction du temps, pour une concentration de 19 g/l, un pH = 6.8, un débit de
recirculation de 400 1/h (v = 0.025 m/s),une pression transmembranaire de 0.63 bar et
Lp,=0.626 m/h.bar.

Les résultats sont représentés sur le tableau N° 2.

"Tableau N° 2: Evolution du flux de permeat en fonction du temps

Jv(m/h)y103| 758 | 68,96 | 6496 | 63,45 | 63,17 | 02,48 | 62,21 | 62,07

t (m) 1 5 7 10 15 20 25 30

En tracant ]v%(t), on remarque qu'en un premier temps il ya diminution du débit
de perméation, ce qui correspond a la mise en place de ]a polarisation, pour qu'ensuite
elle se stabilise ceci qui est dd au colmatage.

En calculant la nouvelle perméabilite de la membrane apres I' avoir rincé donc
supprimé Ia poiarisation on .trouve une valeur de 0.138 m/hbar, ce qui nous
informesur I'importance de la couche protéique réstant liée a Ja membrane.

I1I-1-3 Etude de l'influence des parametres hydrodynamiques

sur les performances de l'ultrafiltration de la BSA:

HI-1-3-1 Influence de la pression et de la vitesse de recirculation

sur le flux de perméat
On a ultrafiltré diverses solutions de BSA (concentrations égales a 1g/l et 11g/ 1) %\ ‘_l.es

pression variables.
On a tracé Jv = f (Ap) pour chaque concentration et vitesse.
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Qv =4001/h,

AP=0,63bar, Co=19g/l

Figure HI-2 : Evolution du flux de perméat en fonction du temps (sans promoteur de turbulance).

] R T S R T ; ] 1 1

—

pH =68, Lpo=0,4 58 n/h bar
5 46 R 29 Zs 30 Timins

~ LO_



Les tableaux N°3, N°4, N°5, N°6, N°7, N°8 représentent les résultats trouvés,

Evolution de Jv = f(AP) pour Co = 1g/1, pH = 6,8

Pour:
Qv = 5001/h >9= 0,032m/ s

Tableau N°3: Evolution du flux de permeat en/ fonction de la pression

transmembranaire pour une vitesse de recirculation 3 =0,032 m/ 5.
Jv(m/h) 103 72,827 | 108,413 | 117,517 | 159,724 | 165417
A P (bar) 0,276 0,533 0,566 0,934 1,006
APfba | 316 | 0303 | 0289 | 0092 | 0276

pour: '
Qv=4001/h ~—-mmeme- >v=0.026 m/s

Tableau N°4: Evolution du flux de permeat en/ fonction de la pression

transmembranaire pour une vitesse de recirculation 9 = 0,026 m/s .

Jv@m/h)10%] 22,345 | 87,724 | 112,552 | 134,068 | 136,5
AP (bap) 0191 | 0526 | 0665 | 0013 | 1092
APf (bar) 0276 | 0263 | 0197 | 0210 | 0184

e AL




Pour:
Qv =3001/h ~--mreremrnemn > v=0,019m/s.

Tableau N°5: Evolution du flux de permeat en/ fonction de la pression

transmembranaire pour une vitesse de recirculation 3 = 0,019 m/ 5 .

Jv (m /h) 103 | 40,552 | 48,827 | 79,448 | 94,345 95,2
A P (bar) 0,335 0,439 0,559 1,092 1,131
A Pf (bar) 0,171 0,197 0,171 0,131 1,131

Evolution de Jv = f(Ap) pour Co =11g/], pH = 6,8:

pour
Qv =5001/h -----—--- >v = 0.039 m/s.
Tableau N°6: Evolution du flux de permeat en/ fonction de la pression
transmembranaire pour une vitesse de recirculation 0 = 0,032 m /< .
AP (bar) 0,224 0,348 0,434 0,605 0,921
A Pf (bar) 0,289 0,303 0,316 0,263 0,263
pour: ; _
Qv =4001/h -------——-> v = 0.026 m/s.

Tableau N°7: Evolution du flux de permeat en/ fonction de la pression

transmembranaire pour une vitesse de recirculation ¥ = 0,026 m/.5.

Jv an /) 10°| 16386 | 50,483 | 59586 | 93,500 | 94,071
0981
AP (bar) 0.177 0,990 0,506 1,046
0.263 0.171
AP (bar) 0,250 0,250 0,197
-l




Co=1 g/l pH=6,8

+Qv =500 /h > = 0,039 m/s
« Qv =400 I/h > U= 0,026 m/s
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Y
4 ! + 3 . - >
0.25 05 075 A00 425  AP(kox)

!

Figure ITI-3: Influence de la pression trans menbranaire sur le flux de preméat pour differentes vitesses de recirculation (sans promoteur de turbulence) -
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Pour:
Qv = 3001/h -----=-----> v = 0.019m/s.

Tableau N°8: Evolution du flux de permeat en/ fonction de la pression

transmembranaire pour une vitesse de recirculation 3 = 0,019 m/$ .
1

Jv (m /h) 103 | 42207 | 53793 | 67,241 81,931 | 82,7001
A P (bar) 0,355 0,474 0,592 0,921 1,138
A Pf (bar) 0,210 0,184 0,184 0,131 0,145

On constate sur la figure (111.3), que le flux de filtration augmente rapidement avec
la pression transmembranaire avec des valeurs faibles et independament de la vitesse
de recirculation,pour atteindre un palier & une pression de I' ordre de 1,006 & 1,131 bars.

Ce palier est obtenu & une pression d'autant plus élevée que la vitesse est plus
grande.

Comme le flux de perméat n'augmente plus au dela.d'un certain seuil de pression
transmembranaire, cela indique en regime de polarisation de concentration que l'on a
atteint la concentration limite de molécules rejetées.

Lorsqu'on augmente la concentration (figure 111.4)de la solution, il ya diminution
du flux de perméat. La polarisation et colmatage de la membrane s'intensifient. On sait
déja que la concentration au niveau de la membrane Cm est superieur a la
concentration initiale Co, alors toute augmentation de Co, méne a une augmentation de
Cm-

En conclusion, on peut dire que l'augmentation de la vitesse a une influence
bénéfique sur le flux de perméat, mais cette derniére n‘aura aucun effet & un certain
seuil de pression transmembranaire ou la couche de polarisation de concentration ce
tasse et entraine un colmatage irreversible. Toute augmentation de conastration de la
solution enjendre un apport supplémentaire de soluté a la paroi filtrante qui modifie les
d'adsorption dans d'une fixation plus importante des

équilibres le sens

macromolécules.

IlI-1-4 Influence du débit de recirculation sur les pertes de charge

Les pertes de charge APf repi¥sentent l'energie du fluide perdue au moment de son
passage a travers: la membrane.



AP¢ est donnée par la formuile suivante:

Y R

d'autre part:

bRy = o0 Q

pour une vitesse de recirculation donnee, les pertes de charges sont approximativement
constantes.quelque soit la pression transmembranaire appliquee.

Ona:
19_2_-
bfy - f Z3

i : represente: coefficient de perte de charge caractérisant la singularité.

g:la pesanteur. ( m.S%)
Dans le tableau N°9, on associe a chaque débit de recirculation, la perte de charge

corespondante,

Tableau N° 9: Influence du débit de
recirculation sur les pertes de charge

Qv (m3 h) 0,12 0,3 0,4 0,5 0,6

APf (bar) 0,171 0,179 0,263 0,369 0,408

- LnQv 0161 | 121 0,92 0,69 0,51

- Ln APf 1,73 1,63 1,34 - 1,12 0,89

Par definition :
0

598' =. A Q\r

donc:

\.(\DK *(\\J\Qv-

En tragant Ln Apf en fonction de Ln Qv, on obtient une intersection de deux
droites. Ce changement de pente est di a un changement de régime d'écoulement.

(figure IIL5).
L'augmentation de la vitesse de recirculation représente un promoteur de

a DO %

-Hb
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turbulance et ce dernier enjendre une augmentation de perte de charge donc des
dépenses d'energie, pour cela une étude économique est nécessaire.

II-1-5 Ftude des mécanismes de transfert au niveau de la membrane

Dans le but de vérifier la validité du modéle de polarisation présenté au chapitre I,
on va utiliser les résultats experimentaux trouves.

II-1-5-1 Détermination de la concentration de gel

Comme on 1a déja montré au chapitre I, le flux de perméat atteint une valeur
limite Jy 1im & des pressions transmembranaires Ap élevée ce qui s'explique par la
formation d'une couche de gel 2 la surface de la membrane de concentration Cg. On a

I'équation suivante:
Cg
Jviim =K Ln

Co

La valeur de la concentration Cg a la membrane est déteminée a partir des

résultats expérimentaux. (figure II1- 6)

En portant Jyiim en fonction de Ln Co (figure III- 6) a vitesse de recircﬁlation
constante, on aboutit a une droite de pente -K.

Quand Co tend vers Cg, Jylim tend vers zero de sorte que la valeur de Cg est
obtenue par extrapolation.

On trouve Cg=772,78¢g /1.

De nombreux auteurs ont.mesuré la concentration de gel dans le cas de BSA et les
résultats trouvés divergent baucoup. Ces derniers sont donnés sur le tableau suivant:

Cette divergence est due aux variations des propriétés des proteines en fonction
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des conditions opératoires (pH, salinité concentration & la membrane). [9]

Auteur Cgel
Bakloutl 200g/1
Kozinski 50% en poids
Backer et Col 10 a 14% en poids
Batt et Col > 100% en poids

III- 1- 5- 2 Détermination du coefficient de transfert de masse

Le coefficient de transfert de matiere K est donné a partir de la pente de la droite
représentant: Jviim = f (In Co).

Le tableau n® 10 Rresume les résultats trouvés

Qv (I/h) 500 400 300
B (m/S) 0032 {0,025 0,019
K.10% (m/ $) |25,11 20,32 19,17

Ces résultats montrent bien qu'une augmentation de la vitesse enjendre
I'augmentation du transfert de matiére au niveau de la membrane. '

Le coefficient de transfert de masse est relié a la vitesse de recirculation par la
relation suivante:

K = e<\J®

En portant Ln K = f (Ln\), on obtient une droite de pente n (figure III- 7) égale
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a0,54.

Cette valeur de n est voisine a celle trouvé par Grober et Col pour des
écoulements des canaux tubulaires en régime laminaire. (TableauI- 1)

III- 2 Ultrafiltration avec promoteur de turbulance

Afin de réduire le phénomene de polarisation et de colmatage, donc augmenter le
flux de perméat, on doit éliminer le régime laminaire qui régne au niveau de la
membrane et créer une certaine turbulance. Pour cela, on fait appel a un promoteur de
turbulance fixe: c'est la grille déployée.

Le but de notre étude est de verifier cette théorie en gardant les conditions
opératoires utilisées en ultrafiltration simple fixe.

I1-2-1 Variation du flux de perméat en fonction du temps

Pour une concentration de 19 g/1, un pH de 6,8, un débit de recirculation de 400 1/h
¥ = 0,026 m/s) et une pression transmembranaire de 0,36 bar.
On fait évaluer le flux de perméat jv en fonction du temps.

Les résultats sont représentés sur le tableau N° 11.

Tableau N° 11: Evolution du flux de permeat en fonction du temps

Jv10%(m /h) | 89.65 | 8276 | 8138 | 7876 | 7627 | 7531 | 7420 | 7365 | 73,103

t (mn) 1 4 5 7 10 15 20 25 30




Qv =4001/h

AP =0,63 bar
Co=19 g/l

pH =6,8. Lpo = 0,4 58 n/h bar

+ Avec promoteur
» Sans promoteur
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Figure III-8: Variation du flux de perméat en fonction du temps (avec et sans promoteur de turbulance).
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La figure (IlI- 8) représente l'évolution de Jv = f (t), en présence et absence de

promoteur de turbulance.

On remarque qu'il ya un écart entre les deux courbes et que la présence de promoteur
de turbulance influence sur la valeur du flux de perméat.

Si on compare les deux paliers, on remarque que le palier est atteint a une valeur de

73,65 103 mS/h:_;\LPe.rie\sN_ a celle oblamea oladcou ca deo ?A.mnn’ﬁl:.&_

I11- 2-2 Etude de l'influence des paramétres hydrodynamique
sur les performances de la BSA .

IiI- 2-2-1 Influence de la pression et de la vitesse de recirculation

sur le flux de perméat

En gardant les mémes conditions opératoire (Co, Qv, pH, T), on a tracé Jv = f (A p),
pour chaque concentration et vitesse.

111-2-2-1-1 Evolution de Jv = (AP) pour Co = 1g/l, pH= 6,8:

Les tableaux N° 12, N° 13, N° 14, N° 15, N° 16, N° 17, représentent les résultats trouvés:

Pour Qv = 500 I/h >0 =0032m/%8

Jv 10° (m /)| 114,27 | 160,55 | 240,00 | 250,68 | 269,79
AP (bar) 0,23 0,42 0,66 0,82 0,93
AP f (bar) 0,368 0,303 0,342 0,355 0,316

Tableau N° 12: Evolution du flux de permeat en/ fonction de la pression transmembra-

naire pour une vitesse de recirculation B =0032 m/%.
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Pour Qv =4001/h

> ¥ =0,026m/ 5.

Jv 103(m /b)| 72,83 111,72 | 13241 | 173,79 | 190,34
AP (bar)

— 0,191 0,375 0,710 0,776 1,03
A Pf (bar) 0,224 0,315 0,263 0,276 0,303

Tableau N° 13 Evolution du flux de permeat en fonction de Ia pression

transmembranaire pour une vitesse de recirculation 0 = 0,026 m/ <.

Pour Qv =3001/h >0 =0,019m/s.

Jv 103 (m /h)| 57,103 82,760 93,520 96,000 | 116,680
AP (bar) 0,204 0,450 0,570 0,720 1,140
A Pf (bar) 0,237 0,210 0,224 0,171 0,197

Tableau N° 14 Evolution du flux de permeat en fonction de la pression
transmembranaire pour: ¥ = 0,019 m/§

II-2-2-1-2 Evolutionde Jv = f(AP) pour Co = 11g/l.

Pour Qv = 5001/h > 9 =0,032m/ &
Jv 103 (m /h) 78,62 96,83 109,24 131,58 133,24
A_P {bar) 0,237 0,407 0,526 0,612 0,684
AP’f (bar) 0,368 0,316 0,263 0,328 0,316

Tableau N° 15: -Evolution du flux de permeat en fonction de la pression

transmembranaire pour un vitesse de recirculation: 0 = 0,032m/s.
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Co=1.g/l pH=6,8

+Qv=>5c01/h >10=0,039m/s
Qv =400_1/h >0 =0,026m/s
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Figure II1-9: Influence de la pression transmenbranaire sur le flux de preméat pour differentes vitesses de recirculation ( avec promoteur de turbulence)
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Pour Qv =4001/h

>0 =0026m/ %

Jv 103 (m /h}| 29,790 | 52,9600 | 107,580 | 117,520 | 124,140
A P (bar) 0,191 0,289 0,526 0,631 680
APf (bar) 0,211 0,315 0,263 0,289 0,303

Tableau N° 16 Evolution du flux de permeat en fonction de la pression

transmembranaire pour un vitesse de recirculation: ¥ = 0,026 m/ s .

Pour Qv =3001/h >89 =0,019m/ &

Jv 103(m /h)| 23,8 36,4 7840 | 1036 | 1092
AP (bar) 0118 | 0171 | 0467 | 0650 | 0620
APf (bar) 08¢ | 0210 | o197 | 0184 | 0211

Tableau N° 17Evolution du flux de permeat en fonction

de lapression transmembranaire pour: ¢ = 0,019m/5.

Les résultats sont représentés sur les figures (I1I- 9) et (I1I- 10).

En comparant les valeurs trouvées en UF avec et sans promoteurs, on remarque
I'influence de la grille déployée sur le flux de permeat pour une concentration de 19g/1,
une faible vitesse de recirculation et une forte pression, le flux de permeat est de
95,2.10'3 m/h. Dans les cas d'une ultrafiltration sans promoteur. Par contre, ce flux est
de 116, 68. 10°m/h pour une ultrafiltration avec promoteur. Dans ces conditions
optimales et pour une concentration de 11g/], le flux est de 82,7. 10-> m3/h, en UF sans
promoteur et de 109,2. 10 m/h, en Uf avec promoteur.
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HI- 2-3 Influence du débit de recirculation sur les pertes de charge

Pour une certaine concentration et de la méme maniére, on fait évaluer le débit de

recirculation en fonction des pertes de charge.

Les résultats sont donnés sur le tableau N° 18.

0v10® m/m| 02 0,3 0,4 0,5 0,6

A Pf (bar) 0,196 0,1'57 0,303 0,368 0,434
-Ln Qv 0,161 1,21 0,92 0,184 0,51
Ln APf 1,63 1,44 1,19 0,99 0,83
Tableau N° 18: Influence du débit de recirculation

Sur la figure (III-11), on remarque une droite qui ne passe pas par l'origine et qui
représente le régime turbulant. -

Si on compare les résultats trouvés en ultrafiltration avec et sans promoteur, on

sur les pertes de charge.

constate que les perte de charge augmentent en présence du promoteur.

[1I-2-4 Etude des mécanismes de transfert au niveau de la membrane

Le but de cette étude est de verifier que la concentration du gel ne change pas en
présence et absence du promoteur de turbulance et le coefficient de transfert augmente

en présence de promoteur de turbulance.
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II1- 2-4-1 Détermination de la concentration de gel

La concentration du gel est déterminée a partir du flux limité selon la formule suivante:

Cg

JViim=KLn - —

Co

JViim=KLnCg-KLnCo

Le tableau N° 19 représente les différentes valeurs de Jv j;, pour des concentrations
données et différentes débits de recirculation.

Qv (I/h) ‘500 - 400 : 300
1Iviim (Co =1 g/1110° (m/h) 269,79 190,34 116,68
Jvii(Co = 11g/1)103 (m/h) 133,24 124,14 109,2

Tableau N° 19: Evolution du flux de permeat limite en fonction de la
concentration pour differentes valeurs de débit de recirculation.

Quand Jviin tend vers zéro, la concentration Co tend vers une certaine valeur nommée
concentration de gel Cg.

A partir de la figure IlI- 12, on trouve Cg égale a: Cg =735,09 g/ 1.

On remarque que la valeur de Cg n'est pas modifiée par la présence de promoteur de
turbulance sachant que la concentration du gel dépend de la nature de la membrane

L71
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111-2-4-2 Détermination du coefficient de transfert de masse

Le coefficient de transfert de matiere K est déduit & partir de la pente de la droite

Jv lim = f (Co).

Le tableau N° 20 donne les valeurs de K correspondant aux différentes valeurs de

vitesses de recirculation.

K10% (m/A) 40,69 | 29,79 26,61
¥ (m/A) 0,032 | 002 | 0,019
.Ln K 3,20 3,51 3,63
. Ln O 3,44 3,65 3,96
Tableau N° 20: Evoiut;on de LnI:< en fonction de hnt _ On

a la formule suivante:
K =<9t
LnK= Lne +nLn®.

En représentant Ln K en fonction de Ln U (figure III- 13), on trouve une droite de
pente :

n = 0,79
Par extrapolation on peut determiner la valeur de .o«
< = 0,58

Cette valeur de n est voisine de celle trouvé par Diltus et Col 5] pour des écoulements
dans des canaux tubulaire en régime turbulant.

La valeur de « dépend du sens de la grille dans laquelle celle -ci est placée.
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I11- 3- Electroultrafiltration

Pour améliorer le flux et la sélectrivité du procédé d'ultrafiltration avec promoteur de
turbulance du type grille déployée, on fait appel a une force électrophorétique pour
éloigner encore plus les solutés de la paroi membranaire sachant que ces derniéres sont
électriquement, chargés négativement.

III-3-1 Variation du flux de permeat en fonction du champ électrique

Pour chaque valeur de champ électrique, on mesure le flux de permeat correspondant.
Les valeurs trouvées sont représentées sur le tableau N° 21

Tableau N° 21: Evolution du flux de permeat en fonction duchamp .

Jv 103 (m / k)| 153,93 | 138,21 | 129,21 | 124,96 | 122,48 | 114,21 | 123,21

E (v/ Cm) 1.2 24 4,27 7,12 9,97 20 22,86

I(mA) 0,009 | 0,02 0,024 | 0,041 | 0,520 | 2,76 907

En représentant Jv en fonction du champ électrique E (figure III- 14), on remarque que
le flux diminue chaque fois qu'on augmente le champ électrique.

Ce résultat peut étre interprété de la maniére suivante:

Au début de l'expérience, on a remarqué au niveau du compartiment cathionique un
dégagement de gaz d’hydrogéne. Ensuite il ya une apparition d'un depdt d'une couleur
qui vire vers un marron, ce dép6t a pu atteindre la membrane. -

Aprés avoir arrété 'expérience et lavéla cellule, on remarque des piqires au niveau de

la cathode.
Vue la couleur du dépdt, on a soupsonné la présence de Fe Cl».

En conclusion, on peut dire que la présence d'un dépdt déminue le flux de perméat.
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Ainsi: Kc=8,68.106

J.(} /m2 membrane . seconde.

IV-2 Influence des conditions opératoires sur K/Qp

Afin de déterminer les conditions optimales de fonctionnemnt et le codit minimum
de l'opération d'ultrafiltration, on doit calculer les valeurs de K/Qp et pour cela on a
dévellopé un algorithme (annexe C) qui nous facilite le calcul.

Pour différentes valeurs de Jv et APf mésurées, pour des coéfficients de Ke et Kp
constants et pour une certaine valeure de AP, on fait évaluer K/Qp en fonction du débit

de recirculation Qv.

Les tableaux N° 22, 23, 24, 25, donnent les valeurs de K/Qp pour les différentes
concentrations dans les deux cas: ultrafiltration avec et sans promoteur.

IV- 2- 1 Ultrafiltration sans promoteur de turbulance Co =1g/l.

Tableau N° 22:  Evaluation de K/Qp en fonction de Qv.
AP (bar) 0,2 0,3 0.5 0,65
v i @) |19 | 0.112/ 0,084 0,139 [0,112]0,084 [ 0,139 0,112 | 0,084 | 0,139 |0,112 | 0,084
K/ QP (§/ m?) 068 |0761 1,08 §047 [ 056 | 0,79 | 0,29 | 036 | 0,54 | 0,24 | 0,31 | 045
IV-2-2 Ultrafiltration sans promoteur de turbulance Co = 1g/!

Tableau N° 23; Evatuation de K/Qp en fonction de Qv.

AT (bar 0,2 0,3 0,5 0,65

5. 10,139 [0,112] 0,084 0,139 [0,112 10,084 10,139 {0,112 {0,084 | 0,139 0,112 10,084
Qv 10° (m3/5)
kiop(§md) [ 096 4,08 ] 1,30 10.63 | 076 (089 | 0411 049 | 0,59 | 033 | 039 1048
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Figure IV-2 : Influence du débit de recirculation sur le cofit globale de l'opération pour défferentes pression transmenbranaires (sans promoteur de turbulence)
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Figure IV : Influence du débit de recirculation sur le coiit globale de l'opération pour défferentes pressions transumenbranaires (s promoteur)
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1V-2-3 Ultrafiltration avec promoteur de turbulance Co = 1g/l

Tableau N° 24:  Evatuation de K/Qp en fonction de Qv.

AP (bar) 0,2 0.3 0,5 0,65
0,139 [0,1121 0,084 0,139 {0,112 |0,084 10,139 1 0,112 | 0,084 | 0,139 0,112 | 0,084

Qv 10* (m® /s)

K/op (§/m2) |037 | 043 | 0.58 [ 026 | 0,33 1046 | 0,17 | 024 | 036 § 014 1 019 } 031

IV-2-4 Ultrafiltration avec promoteur de turbulance Co = 11g/l

Tableau N° 25: Evaluation de K/Qp en fonction de Qv.

AP (bar) 012 0s3 0,5 0,65
0,139 {0,112 [ 0,084 0,139 {0,112 {0,084 0,139 {0,112 | 0,084 | 0,139 {0,112 | 0,084

Ov 10° (m /s)

K QP (§/m?) {058 | 0,64 [ 0,74 | 041 | 0,45 10,53 1027 1 030 | 0,35 023 | 0,26 | 0,29

En tracant K / Qp en fonction de Qv pour AP donné, on obtient des courbes
passants par un minimum qui correspond aux conditions optimales.

Ces courbes sont représentées sur les figures (IV- 1), (IV-2), (IV- 3) et (IV- 4).

A partir de ces quatres graphes, on remarque que les conditions optimales sont les
mémes: '

la pression optimale est de 0,65 bar et le débit de recirculation optimal est de
0,139103 m? /5

En comparant les deux concentrations, on remarque que le cofit est plus important
pour une concentration élevée et cela dans les deux cas, c'est A dire ultrafiltration avec
ou sans promoteur. Par contre on remarque un gain important lorsqu'on travaille avec
des promoteurs et cela pour les deux concentrations.

En conclusion, on peut dire que l'utilisation de promoteur de turbulance de type
grille déployée pourait étre interessante dans la mesure ot il est possibles de travailler
avec de faibles vitesses de recirculation donc avec des pertes de charge peu élevées
comme dans notre cas.
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Conclusion générale
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CONCLUSION GENERALE

L'étude réalisée 2 permis d'acquérir une meilleure connaissance des phénomenes
qui contribuent & la décroissance du flux de pérmeat en ultrafiltration.

Ainsi, on a constaté que l'augmentation de la vitesse de recirculation enjendre la
croissance du flux de perméat et en paraliele une augmentation de la perte de charge

4, =99,74.10 > m/h, 8 p=0,316 bar).

La pression par contre, & partir d'une certaine valeur n'a aucune influence sur le
flux de perméat. A ce moment 12, la couche de polarisation de concentration se tasse et
entraine un colmatage irréversible et une augmentation de la vitesse de recirculation
reste sans effet.

La concentration de la solution a une immense influence sur le flux de perméat,
ainsi toute augmentation de cette derniere, méne a une diminution du flux de perméat. °

Uy (C,=1g/D) = 165,517.10m/h et Jy (Cy=11g/1) = 99,74.107m/h).
0='8 _ o=118

Liutilisation d'un promoteur de turbulance type grille déployé réduit 1'épaissseur
de la couche limite en créant une turbulance locale au voisinage de la membrane, ce qui
permet une augmentation sensible des coéfficients de transfert de masse et une
réduction significative du coat de perméat produit, (K/Qp=0,48%/ m? sans promoteur et
K/Qp=0,29%/ m?> avec promoteur ).

En appliquant un champ éléctrique, on constate que le flux diminue chaque fois
que le champ augmentle, ce qui nous permet de conclure que dans un module plan,
J'utilisation d'une anode centrale plongé dans la solution a filtrer, en absence d'un
séparateur tel qu'une feuille de cellophane et d'un compartiment électrolyte ne donne
pas de bon résultats.
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Annexe - A

Dosage des proteines

. Pour la concentration intiale Co ainsi que la concentration du perméat, on doit procéder
A une méthode de dosage par spectrophotometre UV a une longeur d'onde de 280nm.

Une fois avoir la densité optique, on peut déterminer la concentration inconnue grace a
la courbe détalonnage. {graphe A-1).

Le tableau n°® A- 1 donne les valeurs de densité optique et concentration

correspondantes.

D.O 0,008 0,032 | 0,067 0,140 0,181 0,236 0,315

Cylmg /1) 10 50 100 | 200 300 400 500

Tableau N° A-1: évaluation de la concentration-en fonction de la densité optique.
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Annexe B

Regéneration des membranes

Afin de regénerer la membrane, on fait passer dans le module d'UF une solution deter-
gent enzymatique d' extran AP41, dont le pH estde 11,4 pendant une demiheure.

En suite on rince avec de l'eau du robinet pendant la méme durée.

Une fois terminé on fait un essai de perméabilité et on trouve cetle derniere proche de
I'initiale (10%).

Pour 3 experience, on utilise une seule membrane donc on procéde a 3 lavage, a la fin, la
membrane devient trés colmatée pour y remedier, on plonge la membrane dans une

eaujavellisée .

(3 gouttes d'eau de javel 12°) pendant 24 h ensuite on fait passer de nouveau la solution
de lavage. on obtient des résultats remarquables. (méme perméabilité.)
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Annexe - C

Calcul des valeurs K / Qp par une méthode numérique

Pour faciliter les calculs de K/Qp o doit simplifier la relation (1) aprés avoir remplacé
tous les parametres constants.

La relation devient:
K/Qp = (0,0000000114 * Ap) + (0,00000868/Jv){1+0,302*Qv * Apf).

‘ voici I'algorithme qui nous perniet le calcul de K/Qp.

debut de l'algorithme

1=0
tant que 1 <4 faire
" debut

lire (AP); A :=0,0000000114 * DP
- I =0 :

tant que I > 3 faire

debut

- lire (Qv, Al}; v
Ci=1+0,302* Qv* A]ji

J:=0;

Tant que J < 4 faire

début
(donner un Jv d‘une courbe donner)

lire (Jv); B: = 0,00000868 / Jv
Res=A +B*(;
Ecrire (Res);
=J+1

_ Fin

- L=I+1

Fin

L:=L +1
C Fin
Fine
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