Université Abou Bakr Belkaid — Tlemcen, Algérie
Faculté de SNV - Département de Biologie
Master 1 (SAAQ)

Dr. MEROUFEL Bahia

Procédés de séparation




Introduction

Les besoins de l'industrie de produit alimentaire qui répond a des
specifications données, nécessites une separation prealable en
difféerents constituants ou différentes fractions, pour cela il existe
des methodes de séparation, décrit comme un ensemble des
procedes mécaniques et physico-chimique permettent de séparer
les divers corps purs formant un meélange, c.-a-d. qu’elles
permettent de réaliser le transfert d’'un soluté initialement contenu
dans une phase liquide, solide ou gaz vers une phase non

miscible au premier milieu



Introduction

Les techniques de séparation des melanges servent a isoler
Ou a separer certains constituants des meélanges dans
lesquels ils se trouvent. Il est souvent necessaire, pour
obtenir une substance pure, de la séparer de toutes les
autres substances qui l'accompagnent. Le choix de la
technique varie en fonction du mélange, de la substance que
I'on doit séparer du reste du mélange et des phases qui

constituent le melange.



| Introduction

Un mélange peut étre sous deux forme, héterogene
lorsqu’ il forme deux ou plusieurs phases, homogene
lorsqu’il forme une seul phase, le premier mélange
hétérogene sa séparation effectue dans un
appareillage a decantation, le second mélange
homogene nécessite la mise en ceuvre de procedés

parfois complexes.
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Diversite des
molécules
fonctionnelles

Choix du procedé de separation
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environnement

(taille, hydrophobicité, charge,
solubilité, volatilité, etc...)

Qualité attendue

de la biomolécule
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stabilité,...)
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Contraintes
économiques et

environ nementales
(codts, impacts
environnementaux...)




Les techniques de séparation des mélanges (theorie)
L'évaporation.

*Pressage.

La décantation.

L a filtration.

La distillation.

Le tamisage.

La centrifugation.

La chromatographie sur papier.

Les techniques chimiques.
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Séeparation de phase

lPressage]

On peut définir le pressage comme étant une opération
de séparation d'un liquide emprisonné dans un solide qu'on obtient
par l'application d'une force (pression) sur la matiere premiere

solide pour en expulser la phase liquide.

Le pressage est le procédé ou le liquide, qui se trouve dans les
pores d’un solide, est expulsé par compression. Dans la plupart des
équipements, le pressage est realisé par des forces mecanigues,

hydrauliques ou pneumatiques



Sé_pa[ati_o_n de phase

Pressage

Dans [l'industrie agroalimentaire le pressage est utilisé pour
I'extraction de jus de fruits, du sucre, de I'huile, etc. On utilise encore
le pressage pour la deéshydratation des produits destinés a

I’alimentation du bétall




Séparation de phase

Les presses utilisees dans l'industrie agro-alimentaire peuvent étre

divisées en deux grandes catégories :

» Presses continues : presses a Vvis et presses a bandes,
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Separation de phase

~ |Pressage]

Pre§soir a bande EBP350
Elevateur incliné SA




‘Separation de phase

> Presses discontinues : presses pneumatiques et filtres-presses a

membranes
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Séparatip_n de phase

Pressage

Le choix du procéde et de I'équipement de pressage est

determiné par différents criteres qui concernent la matiere

premiere et le produit fini :
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Séparation de phase

} Pressage ‘

Fluidité

C’est le facteur principal qui détermine le choix de I'équipement. Pour
un produit non « pompable », l'utilisation d’'un équipement dont
I'alimentation du produit nécessite un pompage comme une presse
pneumatique ou un filtre-presse est evidement déconseillée. On
s’oriente alors vers des systemes de compression ou le produit est
veéhiculé differemment, c’est le cas des presses a vis ou des presses

a bandes.



Séparation de phase

Pressage

Pression requise
En fonction du produit, notamment de sa structure et de son humidité, la
pression necessaire pour la mise en ceuvre du pressage est plus ou moins
importante. Il est nécessaire d'intégrer ce critere lors du choix de
I'’équipement. Pour comparaison, Rebouillat (1983) montre que sur une
presse a bandes, la pression maximale pouvant étre développée est de
'ordre de 5 a 7 bars, alors que sur une presse a vis, on peut atteindre des
pressions beaucoup plus importantes, utilisées pour I'extraction d’huile a

partir de graines oléagineuses




Séparatic_)_n de phase

Nature des contraintes exercées

Elles different d’'un équipement a
I'autre. Sur une presse
pneumatique ou un filtre-presse a
membranes, les contraintes
exercees sont exclusivement
unidirectionnelles, alors que pour
une presse a vis ou a bandes, les
contraintes mises en  ceuvre
resultent a la fois de forces de

compression et de cisaillement

Felement sur lequel elle s'exerce

TRACTION

a traction a tendance a allonger

FLEXION

TORSION

La torsion a tendance a vriller
sur lequel elle s'exerce,
@

COMPRESSION

a compression a tendance a raccourcir

La flexion a tendance & courber I'élémen

kment
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Séparation de phase

l Pressage[

Liquide extrait

Outre la quantité du liquide extrait, la qualité de ce dernier présente
souvent une contrainte a l'utilisation de certains equipements. En effet,
'extraction par pressage, étant une opération genéralement non
sélective, le liquide obtenu est plus ou moins riche en impuretés et
notamment en particules solides. Les grandes pressions appliquées,
ainsi que l'effet du cisaillement pour une presse a bandes et surtout pour
une presse a vis font passer dans le liquide extrait des particules solides
qui alterent la qualité du jus. Pour les branches de [lindustrie
agroalimentaire qui nécessitent I'extraction d’'un jus clair et limpide les

presses pneumatiques sont les plus utilisées.



Sé_pa[ati_o_n Qle_w_phase_

Pressage

Gateau

Sa siccité est généralement synonyme de l'efficacité
du pressage. Le gateau final doit étre le plus sec

possible.

18



h

‘Separation de phase

Pressage

Mécanisme de pressage

Piston

Volume extra-

7 e

Volume mira-
" patiulare

Vohme
extra-cellulare

Volume mira-cellularre

Réarrangement des particules
avec une déformation

Alr est compressé et chassé du
gateau via les canaux du volume
extraparticulaire

Pression transmise au volume
Intracellulaire  engendre une
evacuation du liquide dans le
volume extracellulaire puis dans
le volume extraparticulaire
Ecoulement de Ila premiere
goutte de liquide a I’extérieur
du gateau



Séparation de phase
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Séparation de phase

‘ Décantation ]

La décantation est une opération de séparation mecanique, par
différence de gravité de phases non-miscibles dont l'une au
moins est liquide.

On peut séparer des phases liquides ou une phase solide en

suspension dans une phase liquide.



Séparation de phase

Décantation ‘




Séparation de phase
\ Decantation J

Si on laisse reposer une suspension solide dans une phase liquide, on
observe que les particules sous l'action de la pesanteur et de la poussee
d'Archimede, tendent a tomber vers le fond ou a remonter a la surface selon
leur densité et leur taille. Cette décantation peut cependant étre relativement
lente pour les tres fines particules (sensibles a I'agitation thermique) et les
liguides particulierement visqueux. Toutefois, il est possible d'agir sur
plusieurs parametres pour augmenter la vitesse de sedimentation :

> le diametre des particules, en utilisant des floculants.

> la difference de densité.

> la viscosité du fluide, qui diminue avec l'élevation de la tempeérature.
» la surface de base du bac.
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Filter paper

Solid and liquid

Filter funnel

Filtrate
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Séparation de phase

l Filtration [

La filtration est un procéde de separation permettant de séparer les
constituants d'un melange qui possede une phase liquide et une phase
solide au travers d'un milieu poreux. L'utilisation d'un filtre permet de retenir
les particules du melange hétérogene qui sont plus grosses que les trous

du filtre (porosite).

becher

potence

agitateur en verre

papier filtre
~ entonnoir

support avis ~N

erlen meyer




Séparation de phase

l Filtration [

L'utilisation d'un filtre permet de retenir les particules du

melange hétérogene qui sont plus grosses gque les trous du

filtre (porosité).

> le liquide ayant subi la filtration est
nomme filtrat ou permeat,

» tandis que la fraction retenue par Ile filtre est

nomme residu, retentat ou gateau.



Séparation de phase

} Filtration ]

La filtration porte difféerents noms selon la source de pression :
gravitationnelle, sous vide, sous pression et centrifuge.

» Filtration gravitationnelle

» Filtration sous vide

» Filtration sous pression

» Filtration centrifuge



Séparation de phase

} Filtration [

Filtration gravitationnelle

La filtration gravitationnelle utilise la force de gravité pour
pousser le liquide a travers le milieu filtrant. Cette technique
appliguée aux fluides particulaires contenant une grande
charge en particules necessite un temps de traitement tres
long. Pour cette raison, la filtration sous vide est généralement

plus utilisée puisqu’elle permet une filtration plus rapide.



Séparation de phase

Filtration |
Filtration sous vide

La filtration sous vide utilise une pression negative pour \\‘
aspirer le liquide au travers du filtre. La filtration sous vide
est tres utilisee dans l'industrie, autant en fournée qu’en
continue. Des exemples de filtration sous vide sont les

filtres Nutsche, qui sont une extension de la filtration sur

Buchner, les filtres a feuilles sous vide, les filtres a
basculement sous vide, les filtres rotatifs a panneaux sous
vide, les filtres horizontaux a courroie sous vide, les filtres

a disques rotatifs sous vide et les plus utilisés dans

I'industrie, les filtres a tambour rotatif sous vide.



Séparation de phase
Filtration |

Filtration sous pression

La filtration sous pression, contrairement a la filtration sous vide, utilise une
pression positive pour forcer le passage du liguide au travers du medium

filtrant.

Cette technique de filtration peut étre pratiquée en fournée ou en continue.

Quelques exemples d’équipements de filtration sous pression incluent les

filtres-presses a plaques et cadres, les filtres a cartouche et les filtres-

pPresses par compression mécanique.



Séparation de phase
Filtration |

Filtration sous pression

Les equipements de filtration en continue sont beaucoup plus
pratigues dans lindustrie puisqu’ils limitent les manipulations et
augmentent la capacitée de traitement. La liste de ces équipements
inclue les filtres a disques, les filtres a tambour, les filtres-presses
a courroie horizontale, les filtres a compression continue et les
filtres-presses a vis. Les deux principaux avantages de la filtration
sous pression sont : le taux de filtration éleveé et la faible humidité

résiduelle dans le solide séparé.



Séeparation de phase

t Filtration l

Filtration centrifuge

La filtration centrifuge utilise la force centrifuge UGE FILTER SYSTEM
pour pousser le liqguide au travers du milieu
filtrant. Contrairement a la centrifugation, qui fait

intervenir la difference de densité entre le liquide

et le solide, la filtration centrifuge utilise une

enceinte circulaire filtrante en rotation a de tres

hautes vitesses. Cette rotation permet ‘/ P

d’augmenter le poids apparent de la suspension ‘\"&'\"«

et ainsi de faire passer le fluide au travers du ‘C‘;f . -,L

filtre. Cette technique est plutot utilisee a tres l‘ | | h
"o

petite échelle en biotechnologie. - c









Séeparation de phase

t Filtration l

Types de filtration

En pratique, il existe deux types de filtration :
» la filtration sur gateau , ou les particules solides sont
deposees sur la surface du filtre pour former un gateau
» la filtration a lit profond, ou I|a déposition des particules

s’effectue a l'intérieur du milieu poreux.

a) Medium poreux b
¢ Particule
£y a 0. .
- e ‘e
: oo .: - ‘e .
... g “ El ... E ..'.
e *, ot )
Y o Ll T
?..o o..o’zotocoo oc Ox » v ¢ e ~'

Filtration sur giteau Filtration a lit profond
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Séparation de phase
_Centrifugation

La centrifugation est un procedé de séparation des composés d'un
melange en fonction de leur différence de densité en les soumettant a
une force centrifuge. Le mélange a séparer peut étre constitué soit
de deux phases liquides (émulsion), soit de particules solides en

suspension dans un fluide

Ces centrifugeuses sont utilisees pour assurer l'extraction partielle et
controlées ou I'évacuation maximale de I'excédent liquide (eau, huile,
graisse, jus, sucre) générées par le process de transformation des

produits alimentaires.



Séparation de phase
_Centrifugation

Applications concernées:

» Essorage de salades, de fruits ou legumes frais entiers ou conditionnés
apres lavage, d'herbes avant surgélation, de legumes apres blanchiment
ou avant lyophilisation, de produits alimentaires destinés aux garnitures
de plats cuisinés, de semences maraicheres, de produits de la mer
(algues, chairs ou sous-produits de poisson)...

» Extraction de suifs sur farines d'équarrissage ou de fondoirs, de miel sur
cadres a alveoles, d'huile sur produits alimentaires frits (crodtons de
pain, oignons, cerneaux de noix), de sucre sur fruits confits, d'huiles
veégeétales sur des pépins ou de jus ou d'alcool sur des écorces de fruit
apres maceration...

» Clarification de jus de fruits, de graisses animales... Industries sucriere

(laboratoire), oléicole, distilleries, amidon...



Séparation de phase

l Centrifugation ]

Il existe deux principaux types de centrifugation.

Centrifugation differentielle

Elle se base sur les differences de vitesse de sedimentation
entre particules qui different par densité et dimensions. Le
principe de ce type de centrifugation est de separer les differents
constituants a l'aide de plusieurs cycles de centrifugation a
accelération croissante. Dans une centrifugation a faible
accélération, les éléments les plus massifs vont sédimenter et

former un culot au fond du tube.



Séparation de phase

Centrifugation différentielle
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‘Separation de phase

Centrifugation en gradient de densité

Dans cette méthode, les particules [

CGMH

sedimentent au sein d’un gradient de densité. )

A I'équilibre, elles se stabilisent dans la zone
0,31

0’34 .

du gradient ou la densité est gale a la siennes. | 7
La différence entre la densité de la particule et = . "

celle du solvant constitue I'un des facteurs qui .

influence la vitesse de sédimentation. Cette 1,107

- 3 - e : i 0,42
derniere peut étre modulée en faisant varier  '|i» -

cette difféerence de densité par la création d’un

gradient de densite.



Séparation a I’échelle moléculaire

C'est une opeération unitaire de séparation qu'on retrouve dans de

nombreux process de fabrication : jus de fruit, vinification, sucrerie

(canne), huilerie (olive)
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'Séparation a I’échelle moléculaire

Huiles Empyreumatiques

Distillation™_

ISOLATS

Dastillation

Distillation moléculaire

HUILES
ESSENTIELLES

%

Entrainement
a la vapeur

HE Agrumes

Expression
séche o Filtration
~ Végétal
Extraction Solvants
gras __— solvants ————___ divers
Pommades & -‘“—""“----_) Oléorésines
d’enfleurage Concréetes
Alcool
Extraction Distillation
alcool moléculaire
h 4 y=- h 4
Reésinoides. Alcoolats Absolues Deécolorées
/‘/‘
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Séparation a I’échelle moléculaire

‘Extraction |
Extraction par solvant

L'extraction par solvant est une opération de separation d’'une substance se
trouvant dans une matiere premiere solide grace a l'utilisation d’'un solvant
liquide dans lequel la substance a extraire est soluble.
Ce procedé d’extraction solide/liquide est tres utilisé depuis I'antiquité dans de
nombreux domaines :
» Extraction du sucre (saccharose) de la betterave ou de la canne a sucre
» Extraction de I'huile vegétale (sauf huile d’olive)
> Extraction d’additifs (colorants naturels, pectines des fruits, gélifiants
d’algues...)
> Extraction de principes actifs par maceration, décoction ou infusion en
phytothérapie, parfumerie...

» Maceération en cenologie (vinification en rouge) et en brasserie
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paratio lle moléculaire

Extraction par solvant

La matiere noble est appelée « EXTRAIT » :
c’est le solvant qui contient le soluté ou

principe actif.

Le solide insoluble débarrassé du solute est
appelé « RESIDU » et peut avoir une
deuxieme vie en tant que co-produit

(alimentation du bétalil...)
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[ Extraction [

Extraction par entrainement a la vapeur d’eau

Hydrodistillation et/ou Entrainement a la vapeur

L'extraction par entrainement a la vapeur

d'eau est une technique tres ancienne tout @’
comme ['hydrodistillation. Elle consiste a

recuperer I'huile essentielle contenue dans

les cellules végetales au moyen de la

vapeur d'eau.
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\ Extraction [

Extraction par entrainement a la vapeur d’eau

Techniques permettant d’extraire des composés chimiques présents
dans une plante

Infusion

L'infusion consiste a introduire le végétal dans de l'eau bouillante puis
a le laisser tremper pendant quelgues minutes, pendant que l'eau

refroidit. Exemples : infusion (ou tisane) de verveine, de tilleul, ... + thé
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Extraction par entrainement a la vapeur d’eau

Décoction

La décoction consiste a faire
bouillir dans un liquide des
substances vegétales afin
d'en extraire les composeés

chimiques qu'elles

contiennent.  Exemples
decoction de queues de

cerises, de préles, d'avoine
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Extraction par entrainement a la vapeur d’eau

Macération

La maceration consiste a laisser séjourner
dans un liquide, a la température ambiante,
une substance dont on veut extraire les
composés chimiques solubles. Ces
composes doivent étre solubles a froid dans
le liquide choisi qui est utilisé comme
solvant.

Exemples : huile de camomille, huile de

millepertuis, eau parfumée a la menthe
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} Extraction ]

Extraction par entrainement a la vapeur d’eau

Hydrodistillation

L’hydrodistillation est une méthode d’extraction dont le
role est d’entrainer les composes volatiles présents dans
les produits naturels, grace a la vapeur d’eau. Ce procede
est aussi appelé « entrainement a la vapeur ».

Etymologie du mot : il est compose de hydro (en grec «
eau ») et de distillation qui vient du latin stilla, «goutte » et
de distillare « tomber goutte a goutte ». Il semble que
cette technique soit tres ancienne car on a retrouve des
traces de son existence des I'Antiquité, et on pense que
les Perses l'auraient decouvert pour fabriquer I'eau de

fose.

||||||
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Enfleurage

L'enfleurage est I'un des plus anciens

procedes.

Il est basé sur l'affinité des parfums
pour les graisses et concerne les
plantes qui conservent leur parfum
apres avoir éte cueillies (comme le

jasmin ou la tubéreuse).
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\Extraction ‘
Enfleurage

> Les fleurs sont étalées sur des chassis enduits de graisses inodores.

Principe :

> Le parfum des fleurs est absorbé par les graisses jusqu’a saturation.

> Les fleurs sont renouvelées régulierement (toutes les 24 heures pour les
jasmin ou toutes les 72 heures pour la tubéreuse).

> L'opération est terminée quand un kilo de la matiere grasse est saturée
par deux a trois kilos de fleurs. Elle peut durer environ un mois.

» On fait alors fondre la pommade qui sera décantée.

> Elle sera ensuite traitée a I'alcool et a froid. L'alcool entrainera le parfum
seul sans se charger des graisses.

Cette technigue d’extraction est pratiguement en voie de disparition en

raison de son codt éleve. Elle nécessite en effet une main dceuvre

importante.
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[ Extraction [

Extraction par solvants volatils

Les solvants utilisés (hexane) ont un tres grand pouvoir de solubilisation

et seront facilement eliminés grace a leur volatilite.

Principe :

» La matiere végétale est chargée dans I'extracteur.

> Elle est ensuite epuisée par lavages successifs par le solvant
approprie, pendant une durée déterminee.

» Apres passage dans un déecanteur puis un concentreur, s’effectue une
distillation partielle.

» On obtient : les molécules odorantes, les cires et les pigments.
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\ Extraction J

Extraction au CO2 supercritique

Il s’agit du procedé le plus récent d’extraction a froid des matieres
premieres vegétales utilisant le gaz carboniqgue CO2 . Sous
pression et a température supérieure a 31°C, le gaz carbonique se
trouve dans un état dit « supercritique », intermédiaire entre le gaz
et le liquide. Dans cet etat, le CO2 présente la particularite de
dissoudre de nombreux composeés organiques. Cette proprieté a été
mise a profit pour extraire des matieres premieres végetales
iIntéressantes pour la parfumerie. Pour cette application, 'extraction
au CO2 supercritique présente de nombreux avantages par rapport
aux procedés d’extraction traditionnels. Les matieres premieres

ainsi obtenues sont proches du produit naturel d’origine.
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Extraction au CO2 supercritique

Extraction par CO, supercritique (SCE)
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Séparation a I’échelle moléculaire
‘Extraction |

Extraction au CO2 supercritique

Principe :

1/ La matiere vegetale est chargee dans l'extracteur, puis le CO2
introduit sous pression et refrigére.

2/ Le mélange est recueilli dans un vase d’expansion. La pression y
étant réduite, le CO2 reprend sa forme gazeuse et est completement
éliminé. L'extrait vegétal est isolé.

3/ Les matieres premieres ainsi obtenues sont proches du produit

naturel d’origine et sans solvant residuel.
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}Extraction ‘

Expression

Cette technique d’extraction est utilisée pour I'obtention des essences
d’agrumes ou hespéridés . bergamote, citron, mandarine, etc. L’huile
essentielle est contenue dans le zeste, partie superficielle de I'écorce de
ces fruits. Autrefois, la méthode dite « a I'écuelle » consistait a frotter le
fruit, manuellement, dans un bol en bois dont l'intérieur était garni de
picots.

Le jus était recueilli a 'aide d’'une éponge - exprimé dans un réecipient-
puis filtre.

Actuellement, les fruits sont compresses a froid ; I'huile essentielle et le
jus recueilllis sont séparés par centrifugation. Cette méthode rapide et

efficace donne une essence de bonne qualite.
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Extraction |

Expression




Séparation a I’échelle moléculaire
Hydrodistillation assistee par micro ondes
Le transfert de chaleur sous chauffage micro-ondes est completement
inverse par rapport au chauffage conventionnel. Le transfert de chaleur
classique se transmet de l'extérieur vers lintérieur du recipient. Sous
chauffage micro-ondes, le volume traité devient lui méme source de chaleur.
On parle de degagement de la chaleur de l'intérieur vers l'exterieur du
recipient. La paroi externe du reacteur est plus froide que le milieu du

reacteur dans le cas du chauffage micro-ondes, et inversement pour le cas

flamme.
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Hydrodistillation assistée par micro ondes

HD bhecar transfor MAHD hoart transfer SFME bhcocar transfor

© © O

MNMAFIID> e STFME mass sransfor

Représentation schématique du transfert de chaleur et de masse pendant
I'nydrodistillation (HD), assistée par micro-ondes hydrodistillation (MAHD) et
sans solvant extraction par micro-ondes (EMSS) d'huile essentielle de zeste

de Citrus limon +



Séparation a I’échelle moléculaire
‘Extraction |

Hydrodistillation assistee par micro ondes

L'extraction par micro-ondes regroupe differents
procedés parmi lesquels :
» L'extraction par solvant assistéee par chauffage
micro-ondes.
» Hydrodistillation assistée par chauffage micro-
ondes sous vide.
» Extraction sans solvant assistee par chauffage

micro-ondes (extraction des plantes fraiches)



‘Séparation a I’échelle moléculaire

Extraction par ultrasons

Cette nouvelle technique d’extraction a été utilisee afin de permettre la
reduction des temps d’extraction, la consommation de solvant et de
I’énergie, d’augmenter les rendements d’extraction et de preserver les

molécules thermolabiles.
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Séparation a I’échelle moléculaire
‘Extraction |

Extraction par ultrasons

L’avantage principal est que |'extraction ne repose alors sur aucun
solvant chimique et qu’elle prend beaucoup moins de temps,
ajoutant un gain de codts important. En fonction du produit final
voulu, les méthodes d’extraction a base d’ultrasons peuvent
fonctionner avec de I'éthanol, du CO2, de I'eau, de 'huile d’olive,
de l'huile de coco et bien d'autres. Egalement, I'extraction a
ultrasons ne produit pas de chaleur, qui détruit les principes actifs

du cannabis méme a faible température.



Procédés membranaires.

Les methodes de séparation membranaire sont un procedeé de
séparation de fluides utilisant comme agent séparant une

membrane synthetique qui est une couche mince de matiere.

La partie du mélange retenue par la membrane est appelée
retentat (ou concentrat) alors que celle qui traverse cette

derniere est appelée permeat.
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"Procédés membranaires.

Schéma de principe:

e O
Moo\ | e

motrice .

"4 v o

(AP AC, AU...)

Gradient de pressuon
Gradient de concentration C
Gradient de potentiel électrique U

Phase rétentat
(concentrat)

Membrane

Phase perméat
(filtrat)

— — —

65



Procédés membranaires.

Membrane

2 grandes familles :

« Membranes Echangeuses d’lons
(MEI : MEC, MEA, MB)

« Membranes poreuses (neutres

Solution a I Solution b

ou chargées)

Force de Transfert 2> Procédé
AC - Dialyses (DD, DIC, DN)

AV - Electrodialyses (ED, EED, EDMB)
AP - Baromembranaires (Ol, NF, UF, MF)
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Procédés membranaires.

‘Membranes organiques

Elles sont fabriquées a base d’acétate de cellulose ou a

partir de polymeres de synthese.

Parmi les polymeres les plus utilisés, on rencontre entre
autres, les polysulfones, les polyamides aromatiques, les
polyimides, les polyethersulfones, les polycarbonates,
ainsi que des polymeres fluorés possedant

principalement une structure asymetrique.

Le plus souvent un premier polymere présentant une
structure macroporeuse est utilise comme support
(polyester, ...) et un second polymere forme la couche

active de la membrane




Procédés membranaires.

| — norganique)

Ces membranes présentent une structure a la
fois composite et asymeétrique : elles sont
composees d'un support macroporeux a base
d'alumine ou de carbone sur lequel sont
deposees un nombre variable de couches

d’oxydes minéraux (aluminium, ZrO2, TiO2...).

Le rb6le de ces couches filtrantes de faible
épaisseur est d’assurer la separation des solutes
grace a un rayon de pore adapte, alors que le

support assure la résistance mecanique.

Rétentat



Procédés membranaires.

Observations au MEB
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Procédés membranaires.
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Procédés membranaires.

l Filtration des procédeés membranaires‘

Microfiltration (MF)

Elle peut étre définie comme un procédé de separation solide / liquide a
basse pression. Les pressions appliquées sont de quelques dixiemes de
bar pour éviter un colmatage important.

Le mécanisme est basé exclusivement sur l'effet tamis (taille) et rend
possible la rétention de particules en suspension ou de bactéries dont la
taille se situe entre 0.1 et 10 pm

La microfiltration est le procédé de séparation membranaire le plus utilisé
actuellement a I'échelle industrielle (en étape finale ou en prétraitement).
Ses principales applications sont :

La clarification des eaux

La separation d’émulsions eau / huile

La débactérisation de solutions

La production d’eau potable (la microfiltration intervient ici comme
une étape de préetraitement

Les bioréacteurs a membranes (BAM)
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Procédés membranaires.

\Filtration des Erocédés membranaires]

Ultrafiltration (UF)

L'ultrafiltration permet la séparation de macromoléecules et d’espéeces
colloidales. Le solvant ainsi que les solutés de faible masse molaire
traversent la membrane selon un mécanisme convectif sous l'effet de la
pression, tandis que les especes de taille supérieures (colloides, protéines,
polymeres) sont retenues. Les pressions sont généralement entre 2 et 5
bars elles sont supérieures a celles rencontrées en microfiltration et le seuil
de coupure se situe entre 103 et 106 Dalton (g.mol-1 ). Les membranes
d’ultrafiltration (diametre de pore de 2 a 100 nanometres) peuvent retenir
des colloides plus petits, les pigments et les virus non retenus en MF, mais

retiennent surtout les proteines et les antibiotiques.



Procédés membranaires.

} Filtration des procédés membranaires }

Ultrafiltration (UF)

Les principales applications industrielles de lultrafiltration sont les

suivantes ;:

e G T A

Le traitement de bains de degraissage (€limination des matieres
en suspensions (MES) et d’huile émulsifiée)

La standardisation protéique du lait

La concentration des protéines du lactosérum

Les bioréacteurs a membranes

La rétention des ions par ultrafiltration assistée par micellisation



Procédés membranaires.

— - ros

Nanofiltration (NF)

Les membranes de nanofiltration possedent une structure
moins dense qui permet d’obtenir des flux de perméation
superieurs pour des pressions inférieures. Ce procedé sera
moins couteux car il impliguera une consommation d'énergie
moindre.

Les membranes de nanofiltration ont une structure de pores
plus resserrée et peuvent, de ce fait, rejeter les petites
molécules organiques ayant un poids moléculaire de

seulement 200 - 300 Dalton.



Procédés membranaires.

l Filtration des procédeés membranaires‘

Nanofiltration (NF)

Initialement, les membranes de nanofiltration (NF) ont été développées pour
'adoucissement de I'eau. En raison de ses qualités de séparation, elle a été
étendue a plusieurs autres domaines :

» La production d’eau potable

» La deminéralisation du lactosérum

> Le traitement des eaux de blanchiment de la pate a papier (contenant

des dérivés organiques halogenés)
» La concentration d’antibiotiques

» L’ élimination de pesticides et d’herbicides



Procédés membranaires.

l Filtration des Erocédés membranaires]

Osmose inverse (Ol)
L'osmose inverse (Ol) est un procédé déja ancien qui met en oceuvre des
membranes denses qui ne laissent passer que le solvant et qui arrétent tous
les sels. La séparation solvant-soluté se fait par un meécanisme de
solubilisation-diffusion : le solvant s’adsorbe dans la phase membranaire puis

diffuse a travers le matériau

Les principales applications industrielles de 'osmose inverse sont les
suivantes :

»Dessalement d’'eau de mer et d’eaux saumatres

»Elimination de pesticides et d’herbicides

»Production d’eau ultra pure (industrie électronique, pharmaceutique...)

» Concentration d’antibiotiques



Procédés membranaires.

lFiItration des Erocédés membranaires]

Procédeés concurrents aux différentes techniques
membranaires.

Osmose inverse Nanofiltration Ultrafiltration Microfiltration
» Evaporation » Echange d'ions » Précipitation » Centrifugation

» Electrodialyse » Chromatographie chimique > Filtration sur

» Echange d'ions » Chromato sur gel diatomees

» Dialyse » Deécantation



Procédés membranaires

Domaines d'applications des differentes techniques a membranes
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Procédés membranaires

i Clarification, stabilisation, desacidification et concentration
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Probléme:

Procédés membranaires

Production —— ~250 000t/ an ~5000t/an ~14000t/an |
(~24 000 t / an a I'exportation)

Acidité désagréable pour une consommation directe
Aciditée trop elevee pour la preparatlon de bonssons lactées aux frmts
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Procédés membranaires

Phosphocaseinates

Fabrication de

yahourts

Pré-fromage pour
fromages frais
Procédé MMV

Créme ( Traitement \
Lait entier e | thermique |
|
|
- » | Perméat —oi
- !
Ecremage }-—0 Creme sy
Rejets e Lait entier stabilisé
@ 1 pour consommation
\ directe ou
-— Rejets fabrication fromages
Rejets 0—- @ Lait écrémé @ = type “lait cru®
# \@/ l Rétentat e
Acidification i
I @ WPT | Microfikration
—& Rejets Ultrafiltrat > - Ultrafiltration
[ Traitement
thetm%' e - Nanofitmtion
Lait *Primin*
Pré-fromage pour
fromages a pate molle
Procédé MMV ﬁl‘%l
—— L 4 > 4 — L4 > 4

— ——



Procédés membranaires

Avantages des procédes membranaires

Moins de consommation d’énergie (pas de changement d’états)
Conservation des éléments thermosensibles
Pas d’altération de la qualité gustatives des produits (surtout

agroalimentaires)

Défauts des procédées a membrane

Vieillissement des membranes
Sensibilité des membranes a certains oxydants : CIO-, CI2,...

Cinétique parfois lente
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‘Resumeé

Maturité technologique et d’utilisation des différents procédés de séparatior.
..Encore une bonne marge de progression...
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