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Concentration-separation: exemple de la microfiltration (0.1 um) de lait écrémé

» Microfiltration / Ultrafiltration dans le secteur alimentaire = concentration et séparation de colloides

» Exemple: MF 0.1 um de lait écrémé: Concentration des micelles de caséines et séparation des protéines de
lactosérum
Micelles de caséines CM ‘ ~ 150 nm Protéines de lactosérum SPe® =~5nm

Lait Rétentat

° o < I >
® lPerméat
Obijectifs
° 1) 2 Concentration en CM (haut VRR)
Lo
o - Fromages
° 2) 7 SéparationdesSP g m

- Ingrédients
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Conception industrielle de MF et UF dans le secteur alimentaire

» Systéme continu Etage N
» N étages successifs >

) : 2
r@'i{
t@'
X, .

- — A 4
@ % Rétentat

v

@v

VRR,=1 _VERl_—b VRR,, = VRR; VRR,=1 _VERl_—b _VERZ_——} -------------- _VERM—P VRR,
VRR : Volume Reduction Ratio ¢ ¢ ¢
Avantages:
MF de lait écrémé (membrane céramique; VRR, = 3.5) - Réduction de la surface membranaire
3> ctages o5|- Réduction d de sé&jour du produi
Mémes conditions opératoires sur les etages ‘ Re uc'flon u t.emps ? >ejour u’p.ro u_'t
Méme surface membranaire sur les étages N dénaturation; N risque bactériologique
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Conception de systemes de filtration multi-étagés / Objectif

» Les regles de conception ne sont pas entierement établies et partagées

La conception est réalisée par les équipementiers et repose principalement sur des données et un savoir-faire
confidentiels.

» Des améliorations de conception sont encore possibles
- La conception est basée sur des hypotheses simplificatrices

» On a besoin de formaliser les regles de conception de systéemes de filtration multi-étagés

- Pour comparer différentes configurations
- Pour intégrer de nouveaux objectifs d’optimisation

!

Proposer une méthodologie générale pour concevoir les systemes de filtration multi-étagés

Objectif 1: Minimiser la surface membranaire pour une concentration de rétentat finale (CM) (VRR,,,)
Objectif 2: Maximiser le rendement de récupération du soluté (SP) dans le perméat
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~ Objectif 1 : Minimiser la surface membranaire, S : Bilan matiére

Débit alimentation Q,,
Concentration entrée [CM],,

VRR, =1

— .,

Débit rétentat sortie Q,,t

Concentration rétentat sortie [CM]_;

Facteur de reduction volumique VRR
VRRout = Qin/Qout = [CM]out/[CM]in

v
Concentration perméat [CM],=0 (hyp : Rétention des CM = 100%)
Débit perméat Q,
Flux de perméat J,

Surface membranaire S
S= Qp/Jp

S — Qin ( 1 . 1 )
]p VRR;, VRR,ut

(Jeantet, Brulé, et Delaplace 2011)
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- Objectif 1 : Surface membranaire requise, S

Jv ]
Qin
1 VRR,, VRR 1 1 1/VRR
= 3.5 pour le lait VRR,y¢
Haut VRR,,, -~ faible J, > grande S

S=§1 S = surface du rectangle grisé
' (Jeantet, Brulé, et Delaplace 2011)
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Obijectif 1: Intérét du systeme de filtration multi-étagé

N=1 N=3
VRR VRR VRR
VRR, = 1—»@—» VRR,,, = VRR, VRR, = 1—»@—» gAip] SN = 21— VRR,, = VRR,.,
Qm, 1 an ! 9=&- jl
]p ]P : :
| |
| |
| |
| |
| |
| |
| |
: : > —— '-' >
1 1 1/VRR 1 1 1 1 1/VRR
VRR,,; VRRout VRR, VRR,

J, diminue avec VRR - le systeme multi-étagé nécessite moins de surface S (S;) qu’un systeme mono-étage
Nombre d’étages (N) élevé - plus faible surface membranaire requise Sy
Limitation par le co(t des installations
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Objectif 1: Minimisation de la surface membranaire totale, S,

VRR, =1 I_VERl_—> ] EENRIEN L4 TN VRR,,, = VRR,
v v v
. * Valeurs optimales de VRR; (i = 1.. N-1)
1 1 1 pour Q,,, [CM].. &N, VRR, .,
Sy min = Min Z — —>  connaissant J, = f(VRR);
’ VRR: : : : P !
“i=1 Jpi \VRRi—1  VRR; * Valeurs de S, (i =1..N)
lllustration pour un systeme a 2 étages: determination de VRR, optimal
% 51+5; |
Jp 2
__________ I Sl :
1 1 1 1/VRR 1 1 1 1/VRR
VRRout VRRl,optimal VRRout VRRi,optimaI
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~ Objectif 2: Maximiser le taux de récupeération des proteines de lactoserum, Y

Débit alimentation Q,,
Concentration de SP [SP].,

, Débit rétentat Q,
||- —————— Concentration rétentat SP [SP].

Débit perméat Q,
Concentration en SP [SP],

Transmission enSP TR
TR = [SP] p/ [SP],

Taux de récupération des SP dans le perméat Y

Y= [SP]pr/ [SP]inQin
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~ Objectif 2: Taux de SP vs. configuration du systeme filtration multi-€tage: gilan matiere

VRR, = 1—>|

SRR S VRR o L B vRR, = VRR,
v v v
TR,Y, TR,Y, TRy, Yy

Taux de récupération des SP dans le perméat, Y;

N i—-1 i
- Z v, ol ¥,=— nb ! nb
- : ""VRR;,_{1 17 VRR, J
i=1 j=0 Jj=
VRR;
avec bj=

TR;(VRR; —VRR;_,) + VRR;_,

NB: (1) Y; dépend de tous les VRR; et de tous les TR, (j = 1..i)
(2) TR = f(VRR)
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Objectif 2 : Taux de récupération total Y5 vs. TR = f(VRR): Scenarios possibles (ex 2 étages)

1) TR est constant
TR 4

1

0.5

0 —VRR
4
VRR,

0.5 >VRR,
4

2) TR décroit linérairement avec VRR
TR 4

0.9

0.7

0.5
0.3 = VRR
VRR,

Y5

0.65
0.6 /\
0.55

0.5 *VRR,

1 2 3 4

TR 4

0.9

0.7

0.6

0.55

3) TR décroit a fort VRR

> VRR
4
VRR,

>VRR,

=

2 3 4

Ys vs. VRR, peut passer
par un minimum

Maximum/minimum possible
fort TR local # fort Ys

VRR optimal observé
au dessus du point de rupture
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Quoi d’autre affecte Jp & TR = f(VRR) et influence la conception ?

1) Pression transmembranaire,TMP 2) Vitesse d’écoulement tangentiel, v
Jp,ou ¢ : : J,or 3 ! :
TR | ! J TR | —
| |
I . %/
| | |
I | |
| | |
| I |
I I J I I
| | | |
| | | |
: : ™ P PN
J, trop faible, TR trop faible P J, etTR | , Demande énergetique
I I trop faibles I'trop forte

3) Concentration en SP dans les rétentats [SP],;
* [SP],;a VRR; depend des VRR;, j=1..i
* Influence de [SP], sur J, et TR est pratiquement inconnue

* J,(VRR) et TR(VRR) doivent étre mesures a different TMP et v pour la membrane d’intérét

* Une etude est nécessaire pour etudier I'influence de [SP], surJ, et TR
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Filtration batch pour dimensionner une filtration continue ?

i

Conti ‘) [SP],.; VRR;
ontinu =—»j_ _ _ _ =
: [SP]o I ITR(VRR]- —VRR;_1) + VRR,_,

j=0
<: :) 2.0 Batch
A TR=50% atc
SP],;
BatCh [ ri — VRR?-_TR 1,8
| [SP]o '
‘ [Sp]r,i °
SP], |,
Continu

1.0

1,5 2,0 2.5 3,0 3.5

1.0 VRR

Un mode continu vs. mode batch conduit a des [SP], différentes au méme VRR
— Potentielles différentes dépendances de J, et TR sur VRR
Une raison supplémentaire de verifier, si J, et TR dépendent de [SP],
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Exemple : Microfiltration de lait écrémé; Collecte de données empiriques

INRAE Platforme Lait, STLO, Rennes

« Microfiltration pilote TetraLaval MFS7
équipé du systeme UTP (recirculation perméat)

* Module membranaire avec 7 membranes céramiques
Pall 7P1940 GL

longueur 1.02m
nombre de canaux 19
diameter canal 4 mm

surface membranaire 1.68 m?2

* Lait (écrémé, pasteurisé)
fourni par Coralis, Cesson Sévigné (F-35)

* Lait enrichi avec protéines de lactosérum (+ concentré):

[SP]Iait enrichi = 2x [SP]Iait
pour obtenir J, et TR vs. VRR pour 2 valeurs de [SP],

Extraction

Pompe d’alimentation

Module
membranaire

> permeat
pour ajuster
VRR

Pompe
perméat (UTP)
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Protocole expérimental

* VRR augmente étape par étape de 1a 4.2
* Durée des étapes : 30 min (testé jusqu’a 4h)
« Experimentations avec différentes

combinations de

TMP =0.4,0.7 et 1.0 bar

v=6.0,6.5et 7.0 m/s

* Analyse de [CN] et [SP]
dans les perméats et rétentats

« Determination de
J, = fIVRR)
[SP], = f(VRR)
TR = f(VRR)
pour le lait référence et le lait enrichi en SP

v(m/s) & T(°C)

Temps (min)

L, VRR
PR ROV Y Py
i TMP
v
0 100 200 300 400 500

4,0
3,5
3,0
2,5
2,0

1,5

TMP (bar) & VVR

1,0
0,5

0,0

15/19



Résultats : J, = f(VRR)- Flux de perméation pour les laits référence et enrichi en SP

S 150
&
<
<
<
=
\QIOO
>
=
G
0]
w 50
)
S
&
0

Faible vitesse et faible pression
v=6.0m-s?1 TMP=0.4 bar

Pour lait enrichi
+9.1% de S,

.‘.:::
o "7 )
L Lait référence
Lait enrichi en SP

1,0 2,0 3,0

4,0 VRR

Les augmentations de v et TMP augmentent I

J,(VRR) du lait référence > J (VRR) du lait enrichi avec SP

Pour le lait enrichi + 9.1% de S, est nécessaire a faible vitesse / faible pression

Et +4.1% de S, est nécessaire a forte vitesse er haute pression (Hyp: 3 étages, VRR,,=3.5)

p

= =
Ul ) Ul
o o o

Permeate flux J_ (L/h/m?)

o

Forte vitesse et haute pression
v=6.5m-s?1 TMP=0.7 bar

'_’I::.. Pour lait enrichi
’ +4.1%de S,

- ‘
I ‘a,
L ..o
| Lait référence

Lait enrichi en SP

1,0 2,0 3,0 4,0 VRR
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Résultats: TR=f(VRR)- Transmission des SP pour les laits référence et enrichi en SP

Faible vitesse et faible pression Forte vitesse et haute pression
v=6.0m-s?1 TMP=0.4 bar v=6.5m-s?1 TMP=0.7 bar
100 100
80 | 80 F
& ¢4 A1 A .éétgﬁgj
9 60 F % é 9 60 I O ®
o~ " Pour le lait enrichi o " Pour le lait enrichi ® ¢
~ 40 [ +66%deY, = 40 T +10%dey,
20 FLait référence 20 F Lait référence
"Lait enrichi en SP 0 " Lait enrichi en SP
O [ 1 3 1 1 1L 1 [ 1 [
1,0 2,0 3,0 40 VRR 1,0 2,0 3,0 4,0 VRR

* A VRR<3.0, TR(VRR) du lait référence = TR(VRR) du lait enrichi en SP
* A VRR>3.0, TR(VRR) du lait référence décroit fortement

L'augmentation de [SP], avec VRR (lait enrichi) compense la diminution de TR (quand VRR augmente)
* TR diminue quand TMP augmente (en dépit de 'augmentation de v)

* Pour le lait enrichi + 6.6% de Y; est obtenu a faibles vitesse et pression et + 10% de Y, a fortes vitesse et pression.
Pour le lait référence : le gain de S, conduit a une perte de Y,
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Résultats : conception de la MF 0.1 pm (20 m3-h%; v=6.5m-s", TMP = 0.7 bar )

VRR

out

=3; 4 étages 2 Y;=0.512

i e
d’étage

1
2
3

4
Total

VRR

out

36 1,36
32 1,84
26 2,39
24 3,00
119 (S,)

=3; 3 étages = Y;=0.515

Numéro VRR
d’étage

1
2

3
Total

VRR

Numéro VRR ,
)z Cohérent avec
d’étage . :
conception industrielle
30

out

=3; 4 étages identiques > Y;=0.512

1 1.29
2 30 1.70
3 30 2.27
4 30 3.00
Total 119 (S;)

Antagonisme entre S; et Y;

54 1,51
40 2.20
34 3,00
128 (S,)
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Résumé

V4

Une méthodologie est proposée pour concevoir le systeme de filtration (fractionnement) multi-étagé.
Approche théorique (bilan matiere) + données empiriques

Un systeme multi-étagé nécessite moins de surface membranaire totale Sy qu’un systeme mono-étage.

Ss dépend on J (VRR) N
L . ., _ 1 1 1
Les valeurs de VRR; pour minimiser S; sont déterminées selon g, . = mmz _
T VYRR £ . Jpi \VRR;_; VRR,

1=
Le taux de récuperation totale d’'un composé dans le perméat, Y; dépend de TR(VRR) et de tous les VRR,
Les valeurs de VRR; pour maximiser Y; sont calulées selon:
N . .

1 = . 1 T . . b VRR,
v _ Z _ .| ou | =
smax = WX ) \ YRR LO‘ i ~ VRR, LO‘ j ? TR;(VRR; —VRR;_{) + VRR;_,

=1

Les valeurs de VRR; pour maximiser Y; peuvent étre différentes des valeurs qui minimisent S; (compromise)

Attention : vérifier I'influence de la concentration rétentat du composé (partiellement) transmis ([SP],) sur
J,(VRR) et TR(VRR)
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