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A



près l’opération de filtration, le solide déposé (le gâteau) est imprégné d’un liquide de composition identique à celle du filtrat qu’il convient, la plupart du temps, d’éliminer. Pour ce faire, les post-traitements à la filtration consistent essentiellement à laver et/ou essorer le gâteau. Dans certains cas, l’élimination des très fines particules subsistant dans le filtrat doit être poursuivie par un traitement de finition; cependant le présent article se limitera aux opérations de lavage et de déshydratation.



■ L’opération de lavage a pour objectif l’extraction des substances dissoutes présentes dans le liquide interstitiel contenu dans les pores du gâteau de filtration, au moyen d’un solvant approprié, le liquide de lavage. Ces opérations sont menées dans le même appareil que celui qui a servi à la filtration ou dans d’autres machines situées en aval suivant les performances à atteindre. En effet, la surface du filtre consacrée au lavage est importante au regard de celle utilisée pendant le cycle de filtration. A titre d’exemple, la fraction de surface totale pour des filtres à bande sous vide est comprise entre 70 et 80 % pour la purification des gypses ou des pigments. Les mécanismes mis en jeu sont à la fois le dépla-



Toute reproduction sans autorisation du Centre français d’exploitation du droit de copie est strictement interdite. © Techniques de l’Ingénieur, traité Génie des procédés



J 3 502 − 1



POST-TRAITEMENTS À LA FILTRATION _____________________________________________________________________________________________________



cement direct et la diffusion depuis les zones stagnantes des solutés par la liqueur de lavage; aussi existe-t-il deux grandes techniques pour laver les gâteaux de filtration : — le lavage par dilution (« repulpage »), qui consiste à mélanger le solide avec le liquide de lavage dans une cuve annexe puis à refiltrer cette pulpe débarrassée du soluté, cette opération étant répétée autant de fois que le degré de pureté requis l’exige; — le lavage par déplacement, qui consiste à faire percoler la liqueur de lavage à travers le gâteau déposé sur le filtre. Le liquide de lavage déplace ainsi (en écoulement piston dans le meilleur des cas) le liquide interstitiel en éluant éventuellement le soluté qui serait adsorbé ou absorbé au sein du solide. La simplicité des opérations de lavage par déplacement direct fait que cette technique est souvent préférée. Toutefois, le repulpage du solide, suivi d’un lavage à cocourant ou contre-courant, est pratiqué lorsque la concentration en soluté est faible et que le mécanisme de transfert diffusionnel devient prépondérant. Le choix est également dicté par la technologie de filtration utilisée : les filtres à disque et à tambour sous vide, qui ne permettent pas d’obtenir des performances élevées en lavage, peuvent être complétés en aval, le cas échéant, par des cuves de repulpage. Lorsque les particules constituant le gâteau sont grossières, une quantité importante de liquide interstitiel peut être éliminée par essorage, avant lavage. ■ Les opérations de déshydratation (« déliquorage ») ont pour but d’enlever une partie du filtrat résiduel en diminuant l’humidité du gâteau. A cet effet, dans un nombre limité de cas, un accroissement de la pression en fin de filtration suffit. Cependant bien souvent les caractéristiques recherchées imposent l’utilisation de techniques spécifiques. Les différentes techniques classiquement utilisées, seules ou combinées, qui n’impliquent pas de changement de phase du liquide, sont les suivantes. — Drainage : • soufflage de gaz comprimé d’air ou de vapeur; • succion à l’air; • centrifugation; • vibration; • électro-osmose. — Expression ou pressage hydraulique : • consolidation par augmentation de la pression de filtration; • utilisation d’un liquide de lavage forcé à contre-courant; • perméation de liquide visqueux. — Expression mécanique : • par presses hydrauliques; • par membranes de compression; • par presses à courroies ou à rouleaux; • par presse à vis. Elles peuvent être rangées en deux classes, suivant que : — les forces de désaturation sont appliquées sur le liquide par effet centrifuge, soufflage ou succion d’air. Ces forces ont un faible effet sur la structure du gâteau et la porosité reste constante. Seule une diminution de la saturation est recherchée. Le terme de « désaturation » convient pour désigner ces méthodes; — les forces mises en œuvre tendent à réduire le volume des vides au sein du gâteau et modifient donc significativement sa structure. Le volume de liquide contenu dans la masse poreuse diminue, mais le réseau de pores reste saturé. Cette action de pressage ou « d’expression » est obtenue soit par compression mécanique sur des presses ou des filtres presseurs, soit en augmentant la pression de filtration en fin d’opération. Comment choisir la méthode la mieux adaptée? Les méthodes qui mettent en œuvre un drainage hydrodynamique (gravitaire ou forcé) ne sont efficaces que lorsque la structure du gâteau est « ouverte », ce qui impose une taille moyenne minimale pour les particules constituant la masse poreuse. La limite de taille
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peut être fixée aux environs de 50 µm et la valeur de la perméabilité est comprise entre 10−10 et 10−15 m2. Lorsque le drainage a lieu uniquement sous l’effet de la pesanteur, les particules doivent être beaucoup plus grosses, de l’ordre de 500 µm. L’exposé sera limité au drainage par de l’air, qui est une technique très utilisée pour déshydrater le gâteau sur le filtre lui-même dans le cas des filtres sous vide (rotatif ou à bande) et des filtres presses. Un secteur pour les premiers, ou bien un dispositif permettant l’introduction d’air comprimé entre les cadres pour les seconds, permet de réaliser la phase de désaturation. Le problème est donc de prévoir le taux de saturation résiduelle des gâteaux de filtration et le temps nécessaire pour l’atteindre. L’emploi de ces opérations complémentaires à la filtration revêt une importance croissante, qu’il s’agisse de produire des solides de plus en plus purs, de récupérer le plus possible de soluté ou de diminuer les coûts de transport et de séchage thermique.



1. Lavage du gâteau de filtration



n



i



Lw , yn+1



1



Lw , y1



Liquide de lavage



Cuves de repulpage



Liquide interstitiel



Lc , xn



1.1 Lavage par dilution (ou repulpage)



Lc , x 0



Pour chaque étage i , compris entre 1 et n :



La technique du repulpage, qui consiste à faire passer en solution un ou plusieurs solutés provenant d’un solide imbibé, s’apparente aux opérations compartimentées idéales (notamment solideliquide) qui font l’objet d’articles spécialisés dans le présent traité (J 1070 à J 1073). On ne reprendra donc pas ici le développement des bilans de matière, chaque étage de l’installation pouvant être schématisé par le diagramme de la figure 1 pour un échange à contre-courant. Les transferts de matière peuvent être alors présentés sous forme d’un diagramme de distribution en portant en abscisse la concentration en soluté dans le liquide de lavage (x) et en ordonnée la concentration en soluté dans le liquide interstitiel du gâteau (y). Dans le cas où le taux d’imbibition du solide est constant, la construction de Mac Cabe et Thiele se fait de façon classique (figure 2). Sur cette figure, la bissectrice (xi = yi) traduit le fait que la cuve de repulpage est parfaitement agitée. Le bilan massique global des n étages de repulpage à contre-courant est donné par :



Lw x 0 Ð x n = ------- y 1 Lc



Lw (m3.s–1) débit volumique de liquide de lavage Lc (m3.s–1) débit volumique de liquide interstitiel x (kg / kg) taux de soluté dans le liquide de lavage y taux de soluté dans le liquide interstitiel Figure 1 – Lavage par repulpage à contre-courant : schéma de principe



xi = yi



y Droite d'équilibre



(1)



(x0 = y1)



Cette écriture suppose qu’à chaque étage les débits de liquide de lavage (Lw) et de liquide interstitiel (Lc) sont identiques, ce qui est justifié puisque l’imbibition du solide est constante. De plus, la liqueur de lavage à l’étage 1 a une concentration en soluté supposée nulle. Le taux de lavage étant souvent défini par le rapport :



Rw = Lw /Lc



α xn



(2)



Par suite, la relation (1) définit une droite opératoire qui passe par les points (xn,0) et (x0,y1) et dont la pente vaut : y1 1 - = ------tan α = ----------------x0 Ð xn Rw



Taux minimum de lavage



(3)



Le nombre d’étages nécessaires pour obtenir une teneur donnée xn est obtenue par la construction classique (fonction escaliers)



Droite opératoire



x0



x



Figure 2 – Lavage par repulpage à contre-courant : construction de Mac Cabe et Thiele pour les étages 0 < i < n



entre la courbe d’équilibre et la droite opératoire. Le taux de lavage minimal correspond à :



x0 Ð xn 1 ( R w ) min = --------------------------- = ----------------x0 ( tan α ) min
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En pratique, le taux de lavage doit être supérieur au taux minimal, dans la mesure où ce calcul a été mené pour un nombre infini d’étages de lavage. Bien que le lavage méthodique à contre-courant soit de loin le plus efficace, un lavage à cocourant, non développé ici, peut être envisagé, car les opérations à contre-courant conduites sur les filtres industriels nécessitent une régulation lourde et coûteuse. Par ailleurs, pour que le solvant (l’eau de lavage) pénètre facilement dans le solide, il faut que le gâteau soit bien dispersé. Les limitations diffusionnelles peuvent conduire à un temps de contact très élevé, économiquement inacceptable.



Taux de soluté normé Y Y= Y0 Zone Zone Zone de déplacement intermédiaire de diffusion 1



Aire



Courbe idéale



1.2 Lavage par déplacement Courbes expérimentales



■ Contrairement au cas précédent où seules les conditions d’équilibre étaient à prendre en considération, la cinétique des phénomènes contrôle les transferts par déplacement et conditionne donc l’efficacité du lavage. C’est pourquoi le tracé de la courbe − appelée courbe de lavage − représentant la concentration en soluté (qui est la substance à éliminer) de l’effluent de lavage en fonction du temps ou du volume d’effluent de lavage est un moyen approprié pour rendre compte du lavage. En pratique, la courbe de lavage consiste à porter en ordonnée le rapport :



y taux instantané en soluté dans l′effluent de lavage Y = ------ = ----------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------y0 taux initial



(5)



appelé concentration du soluté normée, et en abscisse le taux de lavage (Rw) défini ici comme le rapport du volume de liquide de lavage au volume interstitiel du gâteau :



W R w = --------------A L ε



(6)



W volume de liquide de lavage, A surface de filtration, L épaisseur du gâteau, ε porosité du gâteau. Le taux de lavage n’est pas toujours commode à utiliser ainsi dans les opérations industrielles et l’on a recours au taux de lavage R*, défini comme le volume de solvant requis par unité de masse de solide sec à laver. La relation entre Rw et R* est la suivante : avec



ε R∗ = ----------------------- R w ( 1 Ð ε ) ρs avec



ρs



(7)



masse volumique du solide (gâteau).



Par conséquent, un taux de lavage Rw = 1 correspond, pour un gâteau caractérisé par ρs = 2 500 kg.m−3 et ε = 0,5, au taux de lavage suivant :



R* = 4 . 10−4 m3 . kg−1 = 0,4 m3 . t−1 de matières sèches. ■ Les allures caractéristiques des courbes de lavage expérimentales (A) et (B) sont présentées sur la figure 3 dans le cas d’un lavage par un solvant pur. Au début du lavage, la concentration est sensiblement égale (courbe A) à celle du liquide initial dans le gâteau (Y = 1), ce qui correspond à la première étape de déplacement hydrodynamique des eaux mères. Dans le cas idéal, tout le liquide interstitiel est éliminé (maximum théorique) en écoulement piston parfait. Or, en pratique, seulement 30 à 80 % du liquide est ainsi récupéré pour un taux de lavage unitaire et la courbe décroît ensuite, la concentration en soluté tendant vers 0 lorsque le lavage est terminé (courbe A). Les modes de lavage pour y arriver sont mixtes en couplant les mécanismes de déplacement et de diffusion. Les aires hachurées sur la figure 3 doivent être égales s’il n’y a pas de phénomènes d’adsorption du soluté sur les particules constituant le gâteau. La forme de la courbe B est obtenue lorsque le
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B



A 1



2 Taux de lavage Rw



Figure 3 – Lavage par déplacement (solvant pur) : courbe de lavage



gâteau a préalablement été partiellement désaturé. Certains pores n’étant plus en contact hydraulique avec l’écoulement principal, les phénomènes de déplacement et de diffusion sont perturbés. Toutefois, dans le cas de gâteaux homogènes non sujets aux phénomènes de fissuration, la récupération des eaux mères, par déplacement à l’air par exemple, est pratiquée et l’efficacité globale du lavage peut être acceptable. Les avantages résident dans le fait que le soluté est peu dilué et que le temps de lavage est réduit. ■ De nombreux modèles sont proposés dans la littérature pour représenter les différentes allures des courbes de lavage et en donner une interprétation. Il s’agit principalement : — des modèles simplistes comme celui de l’écoulement piston, le lavage s’effectuant par pur déplacement du liquide sans mélange ni échange avec le liquide de lavage [1]; — des modèles exponentiels issus de la théorie des réacteurs [2] [3] [4] − modèle des mélangeurs en cascade : parfaitement agités, avec court-circuit, avec retard... A noter l’intéressante approche de Hermia et coll. [5] qui présente une méthode d’exploitation originale des résultats de lavage à partir de modèles simples; — des modèles à fonction erreur, dans lesquels l’écoulement reste de type piston (pas de profil de vitesse), mais où une dispersion axiale existe, avec ou sans échange de matière [6] [7] [8]. Les modèles exponentiels sont phénoménologiques; leur capacité prévisionnelle est donc faible, les paramètres devant être considérés comme empiriques. Néanmoins, ils se prêtent bien à la représentation des courbes de lavage d’allure B sur la figure 3. Les modèles à fonction erreur s’appliquent de préférence aux matériaux constituant des empilements « ouverts », non consolidés et initialement saturés. Notons que les modèles très élaborés, qui contiennent un grand nombre de paramètres, ont un intérêt pratique limité dans l’état actuel des connaissances expérimentales.



1.3 Conclusions Le lavage par déplacement est plus efficace (qualitativement) que le lavage par dilution, mais les conclusions pratiques que l’on peut en tirer ne sont pas forcément simples, car ces notions recouvrent à la fois un mode de mise en œuvre et un mécanisme. Or si l’on peut choisir le mode de mise en œuvre, on n’est pas, le plus souvent, maître du mécanisme. Dans le cas du lavage d’un gâteau constitué de grains assez gros mais poreux, il est avantageux de commencer par un lavage par déplacement, qui élimine efficacement le liquide
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interstitiel, mais la suite du processus est régi par le transfert diffusionnel dans les pores des particules, qui serait mieux réalisé par repulpage. De même, pour des solides très fins, le risque de courtcircuit dans le gâteau et la perte de charge élevée, qui risque de provoquer le dégazage et des chemins préférentiels, font que le repulpage est préféré au gâteau fixe. En général, un lavage par déplacement en lit fixe est réalisé quand cela est possible, quitte à le compléter par un lavage par dilution si nécessaire.



Pression capillaire pc



Saturation irréductible



Distribution de pores monodispersée



2. Déshydratation par déplacement à l’air



Distribution dispersée



pb S∞



Le soufflage de gaz comprimé dans le gâteau de filtration est une méthode de déshydratation pratiquée dès que le milieu est suffisamment perméable (perméabilité de 10−10 à 10−15 m2), car l’opération se déroule sur le filtre lui-même, ce qui réduit les investissements. La prévision des performances nécessite alors de déterminer : — l’équilibre de saturation atteint en fin d’opération; — le débit de gaz consommé; — la prévision des profils d’humidité dans le gâteau.



pb



1 Saturation moyenne S pression seuil (début de désaturation)



Figure 4 – Représentation schématique d’une courbe de pression capillaire



Air sec



Des modèles plus ou moins sophistiqués ont été proposés dans la littérature pour répondre à ces questions [9] [10] [11] [12]. Toutes ces approches ne seront pas développées ici; ne seront donnés que les éléments qui, pratiquement, permettent, sans recourir à un essai pilote, d’estimer l’ordre de grandeur des différents paramètres d’essorage sous pression (drainage forcé), sur les filtres-presses par exemple.



F



Cellule de filtration Gâteau Membrane



Mise à l'air



P



2.1 Équilibre de saturation



Régulateur de pression



2.1.1 Saturation et humidité



F P



La saturation S en un fluide donné dans le milieu poreux (de porosité ε, de masse volumique du solide ρs) est le rapport entre le volume occupé par ce fluide (un liquide, par exemple, de masse volumique ρ , ) et le volume des pores : 1 Ð ε ρs H S = ----------- ----- ------------ε ρ, 1 Ð H



(8)



L’humidité H est définie comme étant le rapport de la masse d’eau retenue à la masse totale. Saturation et humidité sont donc des grandeurs complémentaires. Dans le cas d’un gâteau rigide, la valeur de la saturation S est la plus utile, puisqu’elle varie de 1 à 0 et ne dépend pas de la masse volumique du solide. Ainsi S permet une comparaison directe de l’efficacité d’une opération de déshumidification pour deux solides différents. Par contre, dans le cas de gâteaux compressibles, l’humidité a plus de signification, puisque le volume des pores varie au cours de la compression.



2.1.2 Fluide mouillant et non mouillant dans un milieu poreux L’interface entre deux fluides non miscibles en contact dans un milieu poreux (de tension superficielle σ, d’angle de mouillage θ), forme la surface la plus petite possible. Cela engendre une différence de pression de part et d’autre de l’interface, ce qui induit une courbure.



Pompe à vide



débitmètre manomètre



Figure 5 – Dispositif de mesure « sous vide » des courbes de pression capillaire



La loi de Laplace donne l’excès de pression totale à la traversée du ménisque dénommé pression capillaire :



pc = 2 σ (cos θ) (1/r )



(9)



Dans le cas présent, les eaux mères représentent le fluide mouillant et l’air est le fluide non mouillant. Le fluide mouillant est retenu dans les pores par capillarité et, pour le déplacer, il faut exercer une pression supérieure à la pression capillaire pc. Le liquide s’écoule sous l’effet d’une pression effective inférieure à la pression appliquée : ∆peffective = ∆pappliquée − pc



(10)



2.1.3 Courbes de pression capillaire Un moyen de caractériser la taille des pores d’un milieu poreux consiste à désaturer ce milieu et à tracer la courbe de pression capillaire (figure 4) qui fournit une répartition des dimensions de pores accessibles. Plusieurs types de montage peuvent être utilisés. Un appareil à succion contrôlée, par exemple, est schématisé sur la figure 5.
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Le milieu poreux, initialement complètement saturé, commence à être désaturé à partir d’une valeur de pression seuil (pb, figure 4). Des incréments de pression (ou de dépression) permettent d’expulser progressivement le liquide. Pour chaque valeur de pression, le volume de liquide recueilli est mesuré et à chaque valeur de la satu2σ ration correspond une valeur de la pression. En effet, si pour r > ------pc



Tableau 1 – Corrélations proposées dans la littérature pour calculer la saturation irréductible S∞ Référence bibliographique



Expression du nombre capillaire



[8] [14]



relation (11)



[16]



relation (11)



[15]



relation (11)



[10]



relation (12)



[16]



relation (12)



2σ le pore est vidé; par contre pour r < ------- le pore reste plein. pc A noter que l’échantillon est déposé sur un support dont la taille des pores est plus petite que la plus petite taille de capillaire rencontré dans le milieu étudié. Cela permet au support de rester saturé et garantit la conduction du liquide déplacé.



La forme caractéristique d’une courbe de pression capillaire classique est représentée sur la figure 4. On constate qu’à partir d’une certaine valeur de saturation, l’augmentation de pression ne permet plus de désaturer le milieu poreux : S , , ∞ < S < 1 .



S , , ∞ est appelée saturation « irréductible » en fluide mouillant que l’on notera par la suite S∞. La saturation irréductible est souvent assimilée à l’état pendulaire, région du gâteau où le liquide se trouve piégé à l’intérieur des pores généralement sous forme d’anneaux aux points de contact entre les grains, sans communication hydraulique avec le reste de l’écoulement. L’équilibre thermodynamique (équilibre capillaire) avec le fluide « libre » n’existant plus, l’appellation de saturation résiduelle à l’équilibre (quelquefois rencontrée) est donc à éviter. L’humidité résiduelle sous cette forme dépend essentiellement de la perméabilité du gâteau. Pour des échantillons homogènes, la saturation « irréductible » se situe entre 6 et 10 % de l’espace poreux total [13] à [15]. Si le débit d’air est suffisant, la saturation irréductible sera atteinte. Dans le cas contraire, on ne pourra atteindre qu’une saturation résiduelle limite mais que l’on note également bien souvent S∞. Cette donnée caractéristique du procédé peut être calculée à partir de la valeur du nombre capillaire (ou nombre de capillarité), défini par :



avec



viscosité dynamique, vitesse du liquide,



σ (N/m)



tension superficielle du liquide,



K (m2)



perméabilité du gâteau,



∆p/L



pression en Pa appliquée par mètre de lit (L épaisseur du gâteau).



diamètre des grains,



g



accélération due à la pesanteur.



(12)



Le nombre capillaire prend alors en compte la pression totale appliquée en incluant la charge due au liquide ( ρ , gL ). Les relations proposées dans la littérature sont rassemblées dans le tableau 1. L’expérience montre que ces corrélations ne sont bien vérifiées que pour les classes de produits pour lesquelles elles ont été établies. Des essais de laboratoire sont donc conseillés pour déterminer ces paramètres. Carleton et al [17] propose de corréler les valeurs de S∞ obtenues au cours d’essais sur différents milieux (sable, chaux, diatomite, charbon) par la relation :
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S∞ = 0,155 (1 + 0,31 Ca−0,49)



S∞ = 0,39 (1 + 0,0256 Ca−0,5)



où



K



(13)



est la perméabilité totale du milieu poreux considéré.



2.1.5 Saturation réduite La désaturation ne permet donc jamais de récupérer tout le liquide piégé. En conséquence, on définit souvent une saturation réduite par :



Sr = ( S, Ð S∞ ) ⁄ ( 1 Ð S∞ )



(14)



Sr varie entre 0 et 1 au cours du processus de désaturation, S , , Ð S ∞ est la quantité de liquide retenue qui peut être potentiellement déplacée et (1 − S∞) représente la quantité totale de liquide à l’intérieur du gâteau.



2.1.6 Courbes de pression capillaire normées Les courbes de pression capillaire peuvent être assimilées à des droites sur un large domaine, ce qui permet de les représenter sous la forme :



Sr = (pb /p)λ



(15)



Le seuil de pression pb doit être déterminé expérimentalement. Cette mesure n’étant pas aisée, plusieurs auteurs proposent de calculer cette grandeur à l’aide de la relation :



µ (Pa.s)



d



S∞ = 0,021 Ca−0,23



λ étant une constante qui caractérise la répartition dimensionnelle des pores et pb la pression seuil (§ 2.1.3). Pour une valeur infinie du paramètre λ, on obtient une courbe horizontale, ce qui correspond à un milieu parfaitement monodispersé : une seule taille de pore existe. Pour les milieux quelconques non idéaux, λ varie entre 2 et 10. Le tableau 2 donne les valeurs expérimentales de ce paramètre obtenues par différents auteurs.



En exprimant la perméabilité K suivant l’équation de KozenyCarman [équation (17)], Dombrowski et coll. [13] et Wakeman [10] utilisent, dans le cas du drainage eau/air, l’expression :



avec



S∞ = 0,025 Ca−0,264



(11)



u (m/s)



ε 3 d 2 [ ρ , gL + ∆ p ] C a = ---------------------------------------------( 1 Ð ε )2 L σ



S∞ = 0,012 Ca−0,264



S∞ = − (0,02 lg K + 0,10)



2.1.4 Saturation irréductible



µu K ∆p C a = ------- = -------------σ σL



Corrélation proposée



[1 Ð ε]σ p b = C -------------------εd



(16)



où C est une constante qui dépend du matériau. Wakeman [10] préconise d’adopter la valeur de 6 dans le cas d’empilements de sphères et de 4,6 lorsqu’il s’agit de gâteaux de filtration. Carleton et al [18] indique en fait que les valeurs du coefficient C mesurées pour différents milieux varient entre 1 et 5. Si l’expression de la perméabilité totale K du milieu poreux retenue est l’équation de KozenyCarman :



ε3 d2 K = -------------------------------150 [ 1 Ð ε ] 2



(17)



et lorsque l’angle de mouillage est de 0o (cas de l’eau), l’équation (16) devient :



pb = 0,082 C σ (ε/K)0,5
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Pression capillaire réduite



Tableau 2 – Valeurs de l’indice de distribution λ) de la taille des pores (λ Référence bibliographique



[14] [21]



[10]



[20]



[12]



[17]



Taille des particules (µm)



λ



Sable volcanique



500



2,9



Sable volcanique



20 à 200



3,7



110



7,3



Sable



137



5,0



Billes de verre



98



6,7



Billes de verre



22



5,2



850 à 1 000



5,5



211 à 251



3,8



100 à 124



10



> 300



5,6



150 à 300



9,5



Charbon



Charbon



Sable type HPF5



d50 = 195



2,5



60



3,2



d50 = 60



2,6



90 à 125



2,8



75 à 90



1,5



63 à 75



1,2



d50 = 75 ± 5



26



260 ± 75



6,2



Diatomite DIT R



d50 = 66 ± 41



3,8



Acide salicylique



d50 = 77 ± 40



5,5



Mélange de billes



λ = 3,7 I



Billes de verre



Billes de verre [15]



10



Milieu



Des exemples de courbes expérimentales [15] sont donnés sur la figure 6. L’allure de ces courbes permet de caractériser le milieu poreux suivant la taille moyenne des pores (niveau du palier) et la dispersion de l’indice de distribution de taille de pores λ (inverse de la pente de la droite). L’épaisseur du gâteau a peu d’influence sur la courbe, à condition qu’elle se situe entre 1 et 10 cm. Des gâteaux trop minces risquent d’être le siège de court-circuits dès que des craquelures apparaissent. L’influence de la hauteur apparaît pour le drainage par gravité, technique utilisée lorsque la perméabilité est supérieure à 10−10 m2. Une diminution de la tension superficielle du liquide diminue généralement le seuil de pression (pb) et, dans certains cas, la saturation résiduelle [16] [19] [20]. L’expérience a montré que c’était surtout le rapport de viscosité entre les fluides qui permettait de modifier les performances. Ces phénomènes sont évoqués au paragraphe suivant.



2.2 Débit de gaz Si le milieu poreux est suffisamment homogène, on peut considérer macroscopiquement que, lorsque deux fluides non miscibles s’écoulent simultanément à travers celui-ci, les écoulements sont fonction des propriétés de chacun d’eux. Cela revient à appliquer la loi de Darcy à chaque fluide, mais en considérant que la perméabilité pour chacun d’eux varie avec la saturation relative des deux phases. Chaque phase s’écoule donc dans un milieu défini par la phase solide et l’autre phase fluide. Si K est la perméabilité globale du milieu poreux et Kg la perméabilité au gaz, la perméabilité rela-



5



λ=5



II



2



λ = 26



III



1 0,1



2



5



Saturation liquide S



I



diatomite DIT R d 50 = 77 µm



II



acide salicylique d 50 = 72 µm



III



billes de verre monodimensionnelles d = 75 µm



1



Figure 6 – Exemples de courbes de pression capillaire, d’après [15]



tive par rapport au fluide non mouillant (gaz), qui est fonction de S, est définie par :



kg = Kg /K



(19)



Par suite, la loi de Darcy pour la phase non mouillante permet d’exprimer la vitesse du gaz :



K ∆p g u g = k g ------ ---------µg L



(20)



En raison de la capillarité, à une saturation donnée, la phase mouillante (eaux mères) s’écoule dans les pores les plus petits et la phase non mouillante (gaz) s’écoule, en général, dans les pores les plus larges. Ce fait suggère de calculer les perméabilités relatives à partir de la répartition dimensionnelle des pores dérivée des courbes de pression capillaires. Un modèle dû à Wyllie et Gardner [21] et modifié par Brooks et Corey [22], relie les perméabilités relatives à la saturation réduite [équation (15)] par l’intermédiaire de l’indice de la distribution de taille des pores (λ) : 2+λ



-------------   kg = ( 1 Ð Sr ) 2  1 Ð Sr λ   



(21)



Une expression plus simple, due à Brownell [9] est parfois utilisée :  1ÐS  k g =  ----------------   1 Ð S∞ 



m



(22)



Dans cette expression, m est une constante qui dépend de la forme des grains, de la porosité du gâteau et qui doit être déterminée expérimentalement. L’inconvénient de cette définition est que l’exposant m n’a pas de signification physique. Sa valeur est prise égale à 4 par Brownell [9] qui propose des diagrammes permettant de calculer le débit de gaz nécessaire lors d’un cycle d’essorage d’un filtre sous vide, pour une différence de pression moyenne donnée.



2.3 Modélisation des profils de saturation Des modèles graphiques [9] [10] ou analytiques, établis en simplifiant les processus d’écoulement [11] [12] conduisent au calcul de la
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agrégats issus d’une floculation éventuelle) et un pressage conduisant à la production d’une masse solide aussi sèche que possible. Ces objectifs doivent être réalisés au coût minimal puisque ni l’eau résiduaire, ni les boues produites n’ont de valeur marchande. La seconde circonstance est l’élévation du coût de l’énergie qui entraîna la mise au point de nombreux filtres presseurs destinés, cette fois, aux industries de transformation minérale, chimique ou agroalimentaire. Les produits sont alors valorisables après séchage thermique dont il importe de minimiser le coût. Sur le plan technologique, les filtres presseurs sont généralement discontinus et constitués de chambres fermées à géométrie variable [35]. Les opérations de filtration, lavage par déplacement, essorage à l’air et enfin de pressage, sont réalisées successivement [25] [26] [27].



Saturation réduite moyenne (en %)
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3.2 Modélisation de la compression unidirectionnelle



Temps de drainage (s) points expérimentaux Courbe A B C D E



y = 2,5 d'après [9] y = 3,2 d'après [9] λ = 5 d'après [11] λ = 2 d'après [11] λ = 5 d'après [10]



3.2.1 Vitesse de la compression Sable : d50 = 60 µm K = 10–13 m2 pb = 3,5.104 Pa λ = 2,6



Figure 7 – Comparaison des modèles de drainage dans le cas de sable de type HPF 5, d’après [17]



variation de la saturation en fonction du temps. La figure 7 permet de comparer les différents modèles dans le cas d’un échantillon de sable [17]. On constate la bonne sensibilité des différents paramètres : dans la mesure où ils sont correctement choisis, les modèles sont validés. Ce qui n’apparaît pas sur cette figure est le rôle du rapport des viscosités entre les fluides, paramètre bien connu en génie pétrolier [23], le déplacement étant d’autant plus efficace que le rapport fluide déplaçant/fluide déplacé est grand. Dans le cas de la déshydratation, on n’a pas toujours la possibilité d’utiliser un fluide très visqueux comme fluide déplaçant, surtout si l’on souhaite obtenir en fin d’opération un solide sec et pur. Des gaz chauds issus du procédé ou de la vapeur sont parfois utilisés, par exemple dans le traitement des minerais [24].



L’opération de pressage consiste à comprimer le milieu humide dans une chambre au moyen d’un piston, le frettage latéral provoquant une déformation unidimensionnelle et donc le drainage. La théorie de la déshydratation par compression fait appel aux fondements de la mécanique des fluides et des sols. Il faut, en effet, d’une part caractériser les écoulements des fluides à travers le milieu poreux et d’autre part prévoir la compression et le fluage de la structure solide. Le degré de compression est souvent caractérisé par le taux de compression Uc défini comme le rapport de l’appauvrissement réel en liquide du mélange solide-liquide depuis le début de la phase de compression à l’appauvrissement maximal possible dans les conditions de pressage imposées. Les expressions analytiques du taux de compression s’obtiennent à partir de l’expression de la vitesse de compression ux et en faisant les hypothèses simplificatrices suivantes : — saturation complète du milieu considéré; — écoulement et compression unidirectionnels respectivement du fluide et du solide; — propriétés du solide invariantes avec la pression; — loi de Darcy applicable. La vitesse de compression intervient alors dans le bilan de continuité sous la forme :



3. Pressage du gâteau de filtration 3.1 Principe Après l’étape de filtration avec formation de gâteau, ce dernier peut rester fortement imprégné de liquide résiduel. Lorsque ce milieu est compressible, un pressage consécutif est réalisé afin d’améliorer la siccité du gâteau de filtration, suivant un processus d’expression du milieu poreux. La combinaison des opérations de filtration et pressage a connu depuis vingt ans un développement technologique important ayant pour origine deux circonstances décisives. La première était l’urgence des besoins européens en stations d’épuration urbaines de grande capacité, destinées à réduire les eaux résiduaires en une boue suffisamment concentrée pour être soit pelletable, soit autocombustible. Les filtres développés pour les stations d’épuration sont généralement des filtres à bandes horizontales presseuses, destinés à réaliser le meilleur compromis entre un égouttage aussi poussé que possible (sans destruction des
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∂ ux 1 ∂ ex ---------- = Ð ----- --------ρs ∂ tc ∂ wx



(23)



avec



ρs



masse volumique du solide.



et



Wx



masse de solide déposée par unité de surface jusqu’à l’épaisseur x.



L’indice de vide ex est défini par :



ex = εx /(1-εx)



(24)



où εx est la porosité locale. La loi de Darcy donne la vitesse d’écoulement du fluide ux à travers une masse infinitésimale de substance à essorer : 1 ∂ P, u x = Ð ----------- ----------αx µ ∂ wx



(25)



dans laquelle αx.dwx représente la résistance hydraulique (en mètres) de la couche considérée, µ la viscosité dynamique du filtrat et P , la pression hydraulique (en pascals).
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Ce appelé coefficient de compression est souvent assimilé à une constante pour un produit donné et des conditions de pressage fixées. Les solutions de cette équation dépendent du profil initial de distribution des pressions hydrauliques à l’intérieur du gâteau [29]. Si le gâteau a été obtenu par filtration, sa porosité n’est pas homogène et le profil des pressions hydrauliques peut être assimilé à une distribution sinusoïdale :



Pression appliquée P



,,, , ,, Suspension



dx



Ux



x = L (épaisseur du gâteau)



π A w , P ------ = sin --- -------------x P x 2 M



P



avec M (kg) masse de solide sec déposé sur le filtre.



Gâteau



Fs



Fs



D’un point de vue pratique, l’efficacité du pressage, ou taux de compression (Uc ), est définie par : appauvrissement réel U c = ---------------------------------------------------------------------------------appauvrissement maximal



Pl



x=0



Dans le cas de la compression unidirectionnelle, où la variation de volume est générée par la variation de hauteur du gâteau, on a :



résultante des forces de traînée



variation de hauteur au temps t L1 Ð L U c = -----------------------------------------------------------------------------------------------c- = -----------------variation totale de hauteur L1 Ð L∞



Figure 8 – Forces mises en jeu au sein du gâteau de filtration



Ce modèle est conçu à partir de l’analogie de Terzaghi[28] qui assimile les sols à des ressorts parfaitement élastiques. Dans ces conditions, le coefficient de changement de volume mv (en kg.m.s) s’écrit : ∂ ex ∂ ex 1 1 m v = Ð  ----------------- --------- =  ----------------- --------1 + ex ∂ P, 1 + ex ∂ Ps



(26)



(27)



A (m2)



aire de la surface filtrante,



F (N)



force appliquée suivant l’axe,



Fs (N)



force de traînée cumulée des grains dans cette direction.



∞



(28)



Uc = 1 Ð



∑ N =1



Cette grandeur est fictive car A n’est pas la surface de contact entre les grains mais la section filtrante. Cela conduit à :



P = P, + Ps avec



(29)



P = P (t)



pression locale appliquée, fonction du temps t de compression,



P , = P , ( x ,t )



pression hydraulique,



Ps = Ps (x,t)



pression « solide » qui n’est qu’une notation pour symboliser les forces de traînée des grains.



La combinaison des équations précédentes conduit à l’équation différentielle de la compression primaire : ∂ 2 ex ∂ 2 ex ρs ∂ ex --------- = -------------------------------------------- ------------ = C e -----------α x µm v ( 1 + e x ) ∂ w x2 ∂ tc ∂ w x2



(32)



i 2 A 2 Ce tc T c = ----------------------M2



(33)



i = 1 ou 2 nombre de surfaces de drainage, A surface totale de drainage, M masse totale de solide déposé, Ce (kg2 . m−4 . s−1) coefficient de compression primaire. Si la compression est appliqué à un solide pâteux, on peut admettre que la distribution de pression hydraulique est linéaire. La solution devient alors (N entier positif) :



Ps est donc bien homogène à une pression : Ps = Fs / A



Ðπ 2 U c = 1 Ð exp ----------- T c 4 avec



Ps appelée traditionnellement « pression solide » est en réalité la contrainte effective axiale. Si l’on fait l’hypothèse que, dans le gâteau, les grains sont en contact par points, le bilan des forces, illustré par la figure 8 s’écrit, en privilégiant la contrainte axiale : F = A P = A P, + Fs



L1 épaisseur initiale, L épaisseur du gâteau au temps tc, L• épaisseur théorique finale. Compte tenu de l’équation (31), le taux de compression prend la forme :



avec



3.2.2 Modèle de compression primaire



avec



(31)



(30)



Ð π2 ( 2 N Ð 1 )2 8 ---------------------------------- exp --------------------------------------- T c 4 π2 ( 2 N Ð 1 )2



(34)



La figure 9 illustre l’adéquation de ce type de modèle aux résultats expérimentaux, dans le cas du pressage de mélange de kaolin et de diatomite (kieselguhrs).



3.2.3 Modèle de compression secondaire Si le modèle de Terzaghi, qui assimile le milieu poreux à un ressort parfaitement élastique, permet de prendre en compte la phase hydraulique d’expulsion du liquide, il est bien souvent insuffisant pour représenter la phase de fluage du matériau. Celui-ci peut s’interpréter par le modèle de Kelvin-Voigt (assemblage en série et en parallèle de ressorts et d’un amortisseur) qui attribue à la matrice granulaire une certaine viscosité. Cette approche consiste à représenter les variations d’indice de vide e par la somme de la composante primaire et d’une composante secondaire liée aux frottements internes. Le bilan de matière prend alors une forme composée. Shi-
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3.3 Validation des modèles de consolidation



Mélange Kaolin + diatomite CBL3



1 – Uc



1 0,9 0,8 0,7 0,6 0,5 0,4 0,3 0,2 0,1 0 0



2



4



6



8



10



12 1/



14



tc (s1/2)



Courbes théoriques selon le modèle élastique de Terzaghi [28]



Le modèle élastique [relation (32)] ne représente qu’imparfaitement le phénomène de consolidation, notamment pour les temps de compression élevés. Ce résultat est bien connu et a été énoncé par Shirato et coll. [32] et Rebouillat et coll. [33] pour des milieux poreux nombreux et variés. L’imperfection du modèle élastique est très liée à la compressibilité du milieu considéré. Si l’on traduit la compressibilité du gâteau par le coefficient de compressibilité n, la figure 9 montre que l’apport d’un constituant pratiquement incompressible comme la diatomite (n = 0,07) dans du kaolin (n = 0,48) tend à réduire les écarts [34]. À partir de 20 % de diatomite dans le kaolin, ce qui correspond à un milieu poreux moyennement compressible (n = 0,3), le modèle élastique est tout à fait satisfaisant. Cela n’a rien d’étonnant dans la mesure où la compressibilité du produit détermine l’importance de la phase de consolidation secondaire (le fluage) par rapport à la phase de consolidation primaire (écoulement hydrodynamique). De plus, si l’on s’intéresse aux faibles durées de pressage (cycle de 5 min en pratique réalisé sur les filtres-presses automatiques industriels) le modèle élastique est adapté. Seul le pressage des gâteaux très compressibles est mal interprété par ce modèle même en début de phénomène. Les effets visco-élastiques de la matrice solide doivent être pris en compte [30] [15]. L’accord entre modèle et expérience est alors excellent, comme en témoigne la figure 10.



Points expérimentaux : 10 % de CBL3 Kaolin seul



50 % de CBL3 20 % de CBL3



1 – Uc



p = 0,4 MPa L ∞ ≈ 1 cm (épaisseur finale du gâteau) s = 0,05 (concentration normée : teneur en solide de la suspension en kg solide / kg suspension) w = 8,0 kg / m2 (masse de solide déposée par unité de surface jusqu'à l'épaisseur x) Figure 9 – Exemples de courbes cinétiques de compression pour des gâteaux de filtration de compressibilités différentes



1 0,9



Kaolin



0,8 0,7 0,6



rato et coll. [30] ont explicité les calculs qui conduisent à une forme de solution analytique analogue à celle du cas précédent, mais où interviennent, en plus du coefficient de compression primaire Ce, deux coefficients supplémentaires, le coefficient de fluage B et le coefficient de relaxation (ou coefficient de compression secondaire η). Ces solutions sont données dans le tableau 3 dans le cas du pressage à pression constante. Dans le cas de pression non constante, c’est-à-dire pour des profils de contraintes, on n’aboutit généralement pas à une solution analytique et le calcul numérique est le seul recours [15].



3.2.4 Représentations semi-théoriques La forme sigmoïde des courbes cinétiques Uc en fonction du temps permet d’envisager d’autres types de modèles « phénoménologiques ». Dans le tableau 3, nous avons recensé les principales formes de solutions rencontrées dans la littérature [31] [32] [33] [34]. Leur avantage principal est que, formellement, ces relations sont plus simples à utiliser que les solutions « théoriques », surtout si la contrainte appliquée n’est pas constante. Leur inconvénient majeur réside dans le fait que la plupart des coefficients introduits sont des constantes d’ajustement numérique, sans signification physique.
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points expérimentaux



p = 0,4 MPa



B = 0,1



s = 0,05



η = 4,3 x 10–6



w = 4,5 kg / m2



Ce = 0,041 kg2 . m– 4. s–1



Courbes théoriques : modèle élastique, relation (32) modèle viscoélastique, relation (33) Épaisseur finale : L∞ ≈ 0,50 cm Figure 10 – Compression à pression constante. Comparaison des modèles élastiques et visco-élastiques
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Tableau 3 – Consolidation à pression constante (échelon de contrainte) : les différents modèles Milieu poreux



Modèle élastique, relation (32) d’après [32] [33] Gâteau de filtration de structure non uniforme



Produit semi-solide de structure uniforme



Taux de compression moyen : Uc



Référence



L1 Ð L π 2 Ce U c = 1 Ð exp  Ð ------ -------- ⋅ t c U c = -----------------4 w2 L1 Ð L∞ o



L1 épaisseur initiale de gâteau avec wo (kg · m−2) masse totale de solide déposé par unité de surface filtrante



Modèle visco-élastique, relation (35) d’après [29] [30]



 π 2 Ce  U c = 1 Ð ( 1 Ð B ) exp  Ð ------------- ⋅ t c Ð B exp ( Ð ηt c )  4 w o2 



Modèle élastique, relation (34) d’après [29]



Uc = 1 Ð



(35)



∞



8 Ð ( 2 N Ð 1 ) 2 π 2 Ce  -------------------------------- exp  ------------------------------------- ⋅ ------- tc  2 ( 2 N Ð 1 )2 4 π w o2  N=1



∑



Uc = B · [1 - exp (− ηtc)] + (1 − B) Modèle visco-élastique, relation (36) d’après [30] [34]



Gâteau de filtration semi-solide



∞



× 1Ð



 Ð ( 2 N Ð 1 )2 π2 C  8 -------------------------------- exp  -------------------------------------------e- t c 2 2 π (2N Ð 1) 4 w o2   N=1



∑



Uc = (Ketc)0,5/[1 + (Ketc)υ]0,5/υ 4 avec K e = ------------ ⋅ C e π w o2



Modèle empirique, relation (37) d’après [31] [32] [33]



(36)



(37)



et υ indice de compression primaire



Gâteau de filtration semi-solide



Modèle empirique, relation (38) d’après [34]



U c = 1 Ð exp ( K c ⋅ t cυ ′ ) avec



(38)



υ’



indice de compression secondaire,



Kc



coefficient de compression.
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