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FILLAUDEAU Luc
« LISBP

CNRS UMR5504, INRA UMR792, INSA
135, avenue de Rangueil

31077 TOULOUSE cedex 4

tél: 05.61.55.96.91

fax: 05.61.55.96.00

Courriel: Luc.Fillaudeau@insa-toulouse.fr

3, cheminement de Borde-Rouge
31320 CASTANET TOLOSAN
tél. : 05.61.39.92.38

Né le 31 Janvier 1970 a Nantes (44)
Vie maritale, 1 enfant

Dégagé des obligations militaires
(CSNE)

DOCTEUR EN GENIE DES PROCEDES
INGENIEUR GENERALISTE H.E.I. orientation GENIE CHIM IQUE

Domaines de compétence: procédés membranaires dans lindustrie agroatamire (alternativ
technologique, réduction des pertes, gestion dssoueces en eau), traitement thermique ave
technologies alternatives utilisant I'électrici@h@uffage par effet Joule direct et indirect), ci¥dsatior
des produits complexes (modt de fermentation, sisipe solide-liquide, rhéologie).

O

ETUDES & DIPLOMES :

1998 :Doctorat en Génie des Procédé&snention tres honorable avec les félicitationgudy) - Université
de Technologie de Compiégne (UTC), 60206 COMPIEGNE

1994 :Ingénieur H.E.I. orientation Génie Chimique -Hautes Etudes Industrielles (HEI), 59046 LILLE

les

DEA de Génie des Procédés Industrielfmention assez bien) - Université de Technologie d

Compiegne (UTC), 60206 COMPIEGNE

1993 :First Certificate in English

1991 :DUT de Chimie option productique - Institut Universitaire de Technologie (IUT) dai@ie, 35043
RENNES

1989 :Baccalauréat série D(mention assez bien) - Lycée Privé Saint Gab&8290 SAINT LAURENT
SUR SEVRE

EXPERIENCES PROFESSIONNELLES :
« Depuis le 1/02/2005

LISBP (Laboratoire d'Ingénierie des Systémes Biologigetedes Procédés, CNRS UMR5504, INRA

UMR792, INSA) — 31077 TOULOUSE
Poste : Chargé de recherche INRA, équipe Géniedidiclogique
Fonction : Etude des transferts couplés dans staérs biologiques, impact des caractéristiqu

es

polyphasiques (et du comportement rhéologique) mliéisux de culture complexes et hautement

évolutifs sur les phénomenes de transfert.
« Depuis le 1/09/2003
AFSSA (CES AAAT)— 94701 MAISONS-ALFORT
Poste : Expert auprés du comité d'experts spéesali$Aromes, Additifs et Auxiliaires
Technologiques"
Mission : Expertise de saisines sur les aspecisdogiques.
e 1997 — 2004 (8 ans)
LGPTA (Laboratoire de Génie des Procédés et Technolaljrentaires) — INRA UR638 - 59650
VILLENEUVE D’ASCQ
Poste 1 : Chargé de Recherches, équipe Traitelmemitjue des fluides complexes

fonction : Activités de recherches sur les procédésstabilisation et conservation des fluides

agroalimentaires (traitement thermique, nouvebebmologies et les procédés membranaires).
Période : Septembre 1999 — Janvier 2005

Poste 2 : Ingénieur de Recherche, équipe Traitethennique des fluides complexes

Fonction : Activités contractuelles (contrat intligd) et de recherche sur le traitement thermigpie
continu de fluides agroalimentaires (CDD).
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Période : Novembre 1998 — Aout 1999
Poste 3 : Doctorant, équipe Filtration tangentielle
Fonction : Recherche sur I'implantation des prosédié filtration membranaire dans les industries
agroalimentaires (application a la filiere braskdyo
Période : Novembre 1996 — Octobre 1998
e 1995-1996 (16 mois)
CM Inc. - WAYNE, PA 19087 - U.S.A.
poste : Coopérant du service national en entrefGS&E)
fonction : Vente interne et étude de marché (ptoalkier : abrasion, moules et outils).
e 1994 (6 mois)
LGPTA. - INRA UR638 - 59650 VILLENEUVE D’ASCQ
poste : stage de DEA, équipe Rhéologie et Traitethemmique des fluides complexes
fonction : Analyse du fonctionnement d’un stérileaar en continu traitant des fluides contenant des
grosses particules (recherche appliquée a l'inuagroalimentaire / conserverie).
e 1993 (4 mois)
BP CHEMICALS - Etablissement de Lavéra - 13117 LAVERA
poste : stage ingénieur au Bureau d’Etude Chimiduité de production d’oxyde d’'éthylene
fonction : Détermination et modélisation des pedescharge sur I'unité (production 170kt/an) -
programme de révision complete de I'unité de prtidac
e 1991 (2mois) et 1992 (3 mois)
SAUR (Société dAménagement Urbain & Rural) - DirectiRégionale - 44000 NANTES
Poste 1 : technicien chimiste en usine de productieau de Basse Goulaine (44).
Fonction : Etude de faisabilité d'un traitement rtdwa actif + ozone sur la filiére de production
d’eau - Filiere eau potable.
Période : Juin 1992 - Aot 1992
Poste 2 : technicien chimiste a la station d’éponade La Haie Fouassiére (44)
Fonction : Bilan et optimisation du fonctionnemest¢ la station d'épuration d'une industrie
agroalimentaire (capacité 17000 équivalent habit&iscuiterie LU). - Filiere eau usée.
Période : Avril 1991 - Juin 1991
e 1990 (2 mois)
Laiterie BRIDEL/BESNIER - 35000 RETIERS
Poste : technicien chimiste au laboratoire d’arealiss produits secs
Fonction : Etude comparative de trois méthodesaliee du ré-engraissement des poudres de lait
(alimentation animale).

ENSEIGNEMENTS:

Formation informatique (traitement de texte, tablem cycle préparatoire HEI,

T.P. en Génie Industriel Alimentaire (traitemengrthique, procédés membranaires, séchage, évappratio
hydraulique), cours de Mécanique des Fluides Nowtbigiens : Interactions Produit — Procédé, cours de
Séchage (GIA), cours sur les Procédés Industreksiltration.

Formations concernées : IUT Biologie Appliquée (B¢ CESIA (Bac+5), IAAL (Bac+4), HEI (Bac+4),
Atelier bibliographique Master Bioprocédé (INSA,ulause).

HDR- Fillaudeau Luc -16710N 4
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B.1.INTRODUCTION : BASES CONCEPTUELLES ET DEMARCHE SCIENTIFIQUE

B.1.1. Génie des Procédés Alimentaires

La transformation des produits agricoles et alirmiees est un secteur industriel primordial dont
I'activité touche toute la société. La dimensiodustrielle de ce secteur, actuellement premier
secteur industriel francais, avec une balance camabe largement excédentaire repose sur la
connaissance et la maitrise des opérations defdraretion (génie des procédés) et de la matiere
premiere et son évolution (science des aliments.ihdustries de transformation de la matiere sont
celles qui permettent, par des réactions chimigoieghimiques et des opérations d'extraction, de
séparation, de purification, de mélange, de broydgédriage, etc. de passer de matieres premieres a
des produits finis ou destinés a étre retransfori@ésbenet et al., 2002).'industrie alimentaire a
classiquement pour finalités de stabiliser, desfiamer, d'extraire et de mélanger.

Le Génie des Procédés (GRjonsiste a étudier, concevoir et mettre en cewifagbn optimale les
procédés de transformation physique, chimique oghmique. Il repose en premier lieu sur les
notions "d'opération unitaire” (objectif), de "ted@rt” (quantité de mouvement, énergie et matiere)
et "d'échelle d'observation” (temps et espace).outiés du Génie des proceédés sont des méethodes
et concepts applicables a tout procédé de tranatarm:

Les opérations unitaires,

Les bilans simultanés de matiere, d'énergie eudatgé de mouvement,

les criteres adimensionnels (invariant de simikfyd

les phénomenes de transport, transfert et sépayratio

les couplages irréductibles,

I'approche systémique,

la modélisation,

la réaction chimique ou biochimique.

ONoGRWNE

La spécificité duGénie Industriel Alimentaire (GIA) est liée a la provenance des matiéres
premieres des industries alimentaires et des t@satles opérations unitaires:
* Matiere premiére issue de l'agriculture (productiégétale et animale) pour la plus grande
partie,
* Matiere premiere issue de la péche et de la mgudal sel marin).
Ces deux catégories, de loin les plus importantesoanage et en valeur, sont constituées de
produits biologiques, ce qui entraine les carastigties de :
» variabilité de cette matiere, selon l'origine,p&se, la saison ;
» fragilité sous l'action de la chaleur, des enzynmies micro-organismes ou méme du
fonctionnement physiologique des tissus, lorsgsbist vivants ;
* complexité de sa composition et de ses réactions.
Ces caractéristiques restent en partie valables lgoproduit pendant son traitement, bien que
certains des objectifs de ce traitement soieneent de réduire la variabilité et d'accroitre la
stabilité de cette matiére.

En GIA, les opérations unitaires sont classiquenmkasisées par type de transfgableau 1) méme

si la notion de "réaction" (chimique, biochimiqumicrobiologique) revét une importance
particuliere dans les Industrie AgroalimentaireAlfgénie microbiologique) et ne trouvent pas au
sein de cette classification un positionnementgjedix. Les réacteurs utilisés en biotechnologie
revétent une importance particuliere dans les |IAZisne génie des procédeés biotechnologiques
constitue une discipline propre qui ne se limite pa seul domaine l'alimentaire.
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Tableau 1 : Principales opérations unitaires clagses du génie des procédés alimentaires (Bimbehat.e2002) /
Most common operations in food processing.

Classement Opération unitaire Milieu
solide
Opération mécanique manutention, pesée, broyaggefretc.| particulaires
poudres
I liquide
agitation, malaxage N
pates
décantation solide — liquide
Transfert de quantité de mouvement centrifugation liquide — liquide
filtration solide — gaz

essorage centrifuge
extraction par pression
chauffage et refroidissement
Réfrigération, congélation, Surgélation divers

solide — liquide

avec Transfert de

chaleur Pasteurisation, Stérilisation
Evaporation liquides
Transfert de quantité avec Transfert de Séchage solides, liquides
de mouvement couples S R —
chaleur et de matiere Distillation liquides

Réactions biochimiques
et microbiologiques

avec Transfert de . solide — liquide
- extraction par solvant oo -
matiére liquide — liquide

divers

Le GIA (Génie Industriel Alimentaire) doit donc pegttre de mieux comprendre et maitriser les
transformations des aliments et des boissons ®tsut production, tout procédé de transformation
étant associé a des réactions désirables (dideétilprésentation du produit, élimination des
contaminants) et indésirables (dégradation quisdtatLes choix technologiques doivent viser a
garantir lasécurité microbiologiquedu produit jusqu’a la date limite de sa consomoma{DLC),
ameéliorerses qualitésorganoleptiques, structurelles et nutritionnellesrdin accroitrda fiabilité
etla compétitivité du procédé.

Les principaux enjeux scientifiques et socio-écoigoies du GIA sont d'innover sur le front des
sciences et technologies afin de (i) garantiséaurité des aliments(sécurité microbiologique,
dégradation des enzymes, conservation des aliméintgmeliorer laqualité des produitsvia une
meilleure compréhension de leur évolution le longpdocédé (arbme, rhéologie, texture, couleur),
(iii) traiter des produits complexes de manieoenogene et fiableet (iv) accroitre l@ompétitivité
des procédésau travers d'une optimisation de la chaine deymtomh (maitrise des codts) et une
conception de procédés respectueux de I'envirormigfteehnologiques alternatives).

B.1.2. Démarche scientifique

Mes axes de recherche visent a recouvrir le chaagplication dedransferts couplés(chaleur,
matiere et quantité de mouvement) dans l'indusiigeo-alimentaire en intégrant les procédés
continus et discontinus. Mes travaux scientifigredévent spécifiquement du GIA, et ont concerné
principalement trois opérations unitaires (les pd#s de séparation par membrane, le traitement
thermique et le génie microbiologique). Les méthogies développées se sont donc inscrites dans
les outils et concepts classiques du Génie deseBésc avec une analyse plus spécifique sur la
matrice considéree.

Mes themes de recherche au cours de ces 10 amngesittonnent commene recherche finalisée
pour l'industrie agro-alimentaire. Cette activité integre une composartacadémique »(étude

des phénomenes sur produits modéles, échelle)pdbtse composanteapplicative »(validation

sur matrices réelles). Dans tous les cas, le passag matrices réelles a permis et permettra de
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valoriser les travaux « académiques » et de treersigs connaissances vers le monde industriel. En
retour, les constats des lacunes scientifiquesgtéznt de définir de nouvelles pistes de travail.
Ma « culture scientifigue » m'a conduit a développee approche pilotereposant généralement
sur des mesures physiques globales (approche sga@met plus rarement locales (approche
analytique), complétée pane approche de laboratoiregrace a des analyses (physique, chimique
et rhéologique) des produitslatsimulation numérique (modélisation locale, extrapolation).
Du point de vue méthodologique, les recherchegpnses ont suivi la démarche suivante :

— mise au point de produits modeles simulant au miesiproduits réels,

— étude des performances des appareils traitantrodsifs (maquette froide),

— établissement de modeélisations simples d'utilisatpour le dimensionnement des

installations,

— validation sur matrices réelles (maquette chaude).
L’exploitation des expérimentations (écriture ddars) permet premierement I'établissement de
corrélations (en général sous forme adimensionnellantifiant les échanges (transfert de matiere
ou de chaleur) et deuxiemement, la modélisation mdésanismes (encrassement des surfaces
d'échange, colmatage des membranes).

Au cours de cette synthése, je chercherai a déeraszumment ces outils d'investigation ont été mis
en place et quels résultats ou avancées sciemsfigt techniques ont-ils permis de faire, en lien
avec les trois themes de recherches abordés :

1. Les procédés de séparation par membrane : Claioiicdes mouts issus de fermentation,

2. Le traitement thermique : Stabilisation et constovades fluides alimentaires complexes,

3. Les biotechnologies : Transferts couplés dansdasteurs biologiques.
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B.2.PROCEDE DE SEPARATION PAR MEMBRANE : CLARIFICATION DES MOUTS ISSUS DE
FERMENTATION

B.2.1. Contextes économique, technique et scientifique

B.2.1.1. Contexte économique & technique de la brasserie

La biére est la cinquieme boisson consommée au endediere le thé, les sodas, le lait et le café.
Elle se positionne comme une boisson populaire amecconsommation moyenne de 23L/pers par
an. En Europe, la contribution totale du secteassicole a I'économie européenne en terme de
valeur ajoutée est de 57,5 milliards d'Euros, g@mtéde I'emploi pour 164 000 personnes dans les
brasseries, alors que 2 600 000 emplois indirem$ attribués a cette filiergernst and Young,
2006) Le secteur brassicole est I'un des rares poueldgs compagnies européennes soient parmi
les leaders mondiaux (parmi les 7 plus grands gebpassicoles, 4 sont européens). Dans le méme
temps, on dénombre environ 2800 petites et moyemmasseries qui sont des vecteurs de
dynamisme et d'innovation.

Le marche brassicole est caractérisé par une foétérogénéité des capacités de production
(Ciancia, 2000; Levinson, 2002En 2004, les 10 plus grands brasseurs se paragez8% du
marché mondial (capacité de production supérieut® anillions d'hectolitre par an) alors qu'une
microbrasserie peut débuter sont activité avecpoduction annuelle avoisinant 1000 f\lerstl,
1999)

Tableau 2: Production mondiale de biére (10) en 2005 / World production of beer (1) in 2005.

Beer production World's 10 largest brewing group
[10°hL] [10°hL, Market share, %]
America 502,9 Interbrew (BEL) 202,1 (12,6%)
Europe 543,3 SAB Miller (GB) 176.0 (11.0%)
Dont France 16,0 Anheuser-Busch (USA) 173,5 (10,9%)
Asia 456,5 Heineken (NTL) 118,6 (7,4%)
Africa 74,2 Calsberg (DAN) 48,3 (3,0%)
Oceania 21,1 Molson-Coors (USA) 48,3 (3,0%)
Modelo (MEX) 45,5 (2,9%)
BBH (RUS) 41,5 (2,6%)
Tsintao (CHI) 40,9 (2,6%)
Yan Jing (CHI) 31,2 (2,0%)
World 1598,0 Total 925,9 (58,0%)

Le role des technologies environnementales en iridssa énormément évolué au cours des
dernieres décennies. Depuis le milieu des ann@e$a Tendance générale est de considérer que la
pollution d'origine industrielle doit étre traitét.es pollueurs doivent payer” reste a la baseade |
législation. Durant sa production, la biére passeceassivement au travers de 4 opérations de
transformations chimiques et biochimiques (empattagullition, fermentation et maturation) qui
nécessitent des opérations de séparations solidaide, de nettoyage, de traitement de I'eau et de
I'énergie.

La croissance du secteur brassicole repose surtradiéion et une pratique ancienne mais la
brasserie est ouverte aux nouvelles technologiasdefivanceées scientifiques. Cette agro-industrie
reconnait ouvertement que son succés commerci@ndéptroitement de la crédibilité et de la
perception que les consommateurs ont du sectessibote. Pour étre identifiés comme “fiables"
par le consommateur, les brasseurs s'efforcemtbtitéles bases de cette confiance, en garantissant
la qualité de leur produits, en satisfaisant lesoommateur et en appliquant des techniques durables
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et respectueuses de I'environnement. Les objetsiéant a tirer avantage d'une utilisation ratioleel
des ressources en énergie, de favoriser la ratitlis des emballages et le recyclage des rejets, de
réduire la pollution et de promouvoir la diversdfiion (Kawasaki and Kondo, 2005)

En 1996, l'union européenne a adopté la direct8/619EC "Prévention et contrdle intégrés de la
pollution” (Integrated Pollution Prevention and Control IPPQyrBpean Commission, 19p&ette
directive constitue un outil important pour ideietif et quantifier I'impact environnemental des
productions en s'appuyant sur l'analyse des cyeleig@l (LCA) et en définissant des meilleures
techniques disponibles (BAT) sous des contrainesm@miques et techniques viablgSBMC,
2002; Koroneos et al., 2005).es brasseurs sont trés attentifs au fait quedesniques qu'ils
utilisent soient les meilleures pour la qualité droduit, Iimpact économique et l'effet sur
I'environnement. En conséquence, la consommatiénedjie, d'eau de procédeé, la génération
d'effluent constituent de réelles opportunités éleorer les procédés existants.

B.2.1.2. Positionnement des technologies membranaires

La filtration sur membrane constitue une opératinitaire de transfert de matiére du Génie des
Procédés se classant parmi les technologies deatiépgoar quantité de mouvement. Elle implique
au niveau mécanistique des phénomeénes de coupltigdes transferts de matiere et de quantité de
mouvement. Les procédés membranaires constituentashnologie de séparation solide - liquide
qui se substitue aux procédés classiques de chdiifn et de concentration des suspensions (tels
gue la centrifugation, la filtration frontale sutjavants), tout en autorisant une maitrise acceuad
qualité et une meilleure rentabilité économiques peocédés de séparation par membrane sont
largement utilisés dans l'industrie alimentairat,(laus, vin, eau)(Daufin et al., 2001, Cheryan,
1998) En brasserie, les opérations de séparation jawemble essentiel dans la fabrication de la
biere. Durant la derniere décennie, de nombreugéa®s membranaires ont pu étre étudiés pour
différentes applications potentielles dans le pdécBrassicoléSchneider et al., 2001, Gan, 2001,
Fillaudeau et al., 2001 et 2006, Kuiper, 2002, Thesen, 2001, Broens et al., 200@ependant,
les procédés membranaires nécessitent d'étrefidertomme une alternative technologique fiable
et rentable pour certaines opérations telle gutalification de la biére de garde. La microfilicat,
MF peut étre employée en remplacement des techieslagpnventionnelles (filtre presse avec
adjuvant de filtration) et doit satisfaire les mé&nwiteres économique et qualitatif. La MF doit
permettre de : (i) produire une biéere claire elldmte avec une qualité identique a une bieresfiltr
sur Kieselguhr, (i) réaliser une séparation en weele étape sans lutilisation d'auxiliaire
technologique, (iii) opérer a basse températuré°(@)- et (iv) atteindre des flux dit "économiques”
(quelques 100 L:hm™).
Certaines applications telles que la clarificatites boissons ou les bioréacteurs a membrane, sont
actuellement freinées dans leur développementepaertou technologique flux - sélectivité : il faut
assurer des densités de flux de perméation imgedgdaut en maitrisant la qualité du produit fini
(perméat ou rétentat selon le type de fluide aetaila filtration tangentielle en brasserie prdse
un certain nombre d’atouts et offre plusieurs apions potentielle¢figure 1) qui peuvent étre
présentées sous deux angles :
(1) pourla limitation des pertes au cours du procéddrécupération des extraits, traitement des
fonds de tanks de fermentation principale et ddear
(2) commeune alternative technologiqueaux technigues déja existantes (filtration deiéaebde
fin de garde, filtration stérilisante).
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Figure 1: Le procédé brassicole et la valorisatide ses rejets / Brewing process and effluent treain

B.2.1.3. Enjeux scientifiques et démarches adoptées.

La connaissance et le contrble des opérationsltatiin sur membrane reviennent a étudier le
comportement du systeme global « Membrane - Produttaiter - Conditions opératoires »
responsable du phénoméne d’encrassement des masffigure 2). Nos objectifs scientifiques et
techniques sont la clarification et la stabilisaticolloidale et microbiologique de la biere. Ce
procédé constitue une alternative technologiquefatiation frontale conventionnelle sur les tarre
de diatomée (communément appelées Kieselguhr) rigsiepte certains inconvénients techniques,
sanitaires et économiques.

%" ‘_,};2366;3&&391 T 170U gPNRA Y pIkY KiBERs I3E3 1.8U INRA W |
Figure 2 : Microscopie électronique de poudre desKelguhr, FP4 / SEM of Kieselguhr powders, FP4

Ce contexte applicatif ou plutdt finalisé, relevaains nul doute du GIA, permet de poser des
guestions scientifiques et de mettre en ceuvredgks enéthodologiques pour y répondre, que ces
guestions relévent de I'hydrodynamique, la phystimie ou de la science des aliments.
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Figure 3 : Verrous scientifiques en MF/ Scientifistakes in MF

La sélection d'une techniqgue membranaire au selloffi®e commerciale n'est pas toujours simple.
Premierement, la diversité des procédés membranaiésents sur le marché se traduit par un grand
nombre de produits couvrant les opérations ungaaitant de I'électrodialyse a la microfiltration.
Deuxiemement, I'offre technologique est extrémenderdrsifiée et toujours croissante, que ce soit
par les techniques de filtration (frontale, tangdl®, dynamique), par la géométrie des modules
(plan, filtre-presse, tubulaire, spirale, fibre uge), par la nature chimique et la structure des
matériaux (organique, minérale, métallique), pantede de fonctionnement (batch, continu) ou les
techniques de limitation de l'encrassement (modeocwoant, retro-filtration, back-shock, etc.).
L’objectif ultime vise a améliorer les performancpmlitatives et quantitatives des systemes tout en
réduisant I'impact des phénomeénes d’encrassemest.nbiécanismes de séparation peuvent étre
décrit par une rétention mécanique et / ou physitoique mais ils résultent d'un équilibre
complexe entre la nature et la structure de la mana) I'nydrodynamique locale et le produit. Pour
atteindre cet objectif finalis€figure 3), il semble indispensable de miewomprendre et
modéliser I'hydrodynamique de ces systemes et caractériser leurs performances qualitatives

et quantitatives sur matrices réelles

Notre démarche scientifique cherche a:

1. Etudier I'hydrodynamique de procédé membranaire ugrg de part leur mode de
fonctionnement (MFT mode co-courant, filtration dymque),

2. Caractériser des interactions produits — matériau@mnbranaires (structure et nature des
membranes, interactions physico-chimique),

3. Evaluer les performances qualitatives et quanteatistes OU, les positionner par rapport
aux autres alternatives technologiques et biolaggget analyser leur intégration dans la
filiere brassicole (limitation des pertes et dedasommation en eau, réduction des rejets).
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B.2.2. Etude hydrodynamique

Les principales différences entre la filtrationrftale, tangentielle et dynamique sont illustréedau
figure 4. En filtration tangentielle et dynamique, une caudglective dynamique (particules en
suspension, macromolécules, complexes) est créegietun role important pour la sélectivité.
Quelle est lintensité de la rétention ? Quelle lestcontribution des différents mécanismes
(hydrodynamique, mécanique, physico-chimique)? Centnles phénomeénes interagissent sur les
fractions solubles et insolubles ? Peut-on quantéi analyser la composition de I'encrassement ?
Ce sont autant de questions largement étudiéesireirdérét évidenfGan et al (1997), Taylor et

al. (2001), Fillaudeau & Carrere (2002), Eagles &®éman (2002), Riddell & Kelly (2004)]

[ FILTRATION FRONTALE ] [ FILTRATION TANGENTIELLE ] [ FILTRATION DYNAMIQUE ]

ALIMENTATION ALIMENTATION ALIMENTATION
PERPENDICULAIRE TANGENTIELLE ARBITRAIRE
RETENTAT RETENTAT \Ij
KIESELGUHR ol COUCHE o I:>
.
. [o]

fo) SELECTIVE 0. o

X ¢ ¢ X XX

SUPPORT

{//////////////////////%

PERMEAT PERMEAT PERMEAT

@ Terre de diatomée (Kieselguhr)
O Particules (levures, colloides)
= Solutés (fines particules, macromolécules)

Figure 4: Comparaison entre la filtration frontal¢FF), tangentielle (FT) et dynamique (FD) / Compawon between
dead-end (DE), crossflow (CF) and dynamic (FD) fdtion.

En filtration tangentielle, une vitesse de circulatélevée est nécessaire pour limiter la croissance
d'un dépdt a la surface des membranes. Un nomipertiamt de techniques hydrodynamiques
basées sur la génération d'instabilités hydrodygaes ont été étudiées telles que la circulation en
co-courant, le débit pulsé, l'arrét périodique deplession transmembranaire, le rétro-lavage
périodique ou le procédé "back-shock”, la génémadi® vortex de Dean ou de Taylor, l'introduction
de promoteurs de turbulence (insert, géométrie delmnane) ou l'utilisation d'écoulement bi-
phasique (gaz / liquide, liquide / solid®lanpain-Avet et al. (1999)]Ces vitesses de circulation
élevées requierent de l'énergie et génerent dewspele charge linéiques importantes. En
conséquence, la pression transmembranaire est temp®rsur une grande partie du module de
filtration et ceci peut constituer un frein notabldéa perméation et a la sélectivité lorsque ledtép
sur la membrane est compressible et compacté pagdaion.

La filtration dynamique a été développée afin dlaongr les performances et d'accroitre le
cisaillement pariétal a la surface de la membrddgrant la derniere décennie, de nouveaux
systemes ont été développés et étudiés pour désaioms brassicolegSnyder & Haughney
(1999), Schneider et al. (2001), Pratt (2001), B&dRdogener (2002), Fillaudeau et al. (2006)a
spécificité de la filtration dynamique repose slutilisation d'un dispositif mécanique pour
promouvoir la turbulence a la surface de la menwarktie consiste a générer un mouvement relatif
entre la membrane et sa calandre en découplaatiede cisaillement et le débit de circulation du
rétentat. Les principes des modules de filtratignagnique s'appuient sur l'utilisation soit d'une
membrane vibrantgSchneider et al. (2001)Jou en rotation[Serra et al. (1999)] soit du
mouvement relatif d'une piece mécanique vibrant®arnante a proximité de la membrane (disque
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[Bouzerar et al. (2000)jou agitateufFillaudeau et al. (2001)). Difféerents systemes de filtration
dynamique ont été proposées par des équipemenfieisan (Artisan Industries), Cross Rotational
Flow (ABB-Flootek), Centrifugal Membrane Filtratio(Spintek), Cross-Rotational Membrane
Filtration (Komline-Sanderson), Hitachi (Hitachipynamic Membrane Filter and PallSep
Vibrating Membrane Filter (Pall corporation).

B.2.2.1. Microfiltration tangentielle en mode co-courant

Du point de vue hydrodynamique, I'expérimentatiotiéghelle pilote a donné lieu a la mise en
ceuvre de la MFT en mode co-courant (recirculatiorpeltméat parallélement a I'écoulement du
rétentat). Cette technique originale (procédé AHaal) présente les avantages de pouvoir travailler
avec des conditions opératoires homogenes sur fautengueur de la membrane (pression
transmembranaire et vitesse constantes) et d'dteides vitesses tangentielles élevées pour des
faibles pressions transmembranaires. Ces conditipé@gatoires visent a limiter 'encrassement des
membranes. Préalablement une caractérisation desbraees, une identification et une
modélisation hydrodynamique des modules de fitiratint été réalisées.

Notre approche a consisté a étudier « I'environmgmeg(les principaux facteurs déterminant les
performances de la MFT de BDG) et la plate-formeéexpentale(figure 5) au travers de trois
points : (i) la caractérisation des membranes céuas (propriétés, structure), (ii) l'identificatio
hydrodynamique du module de filtration et (iii) legpproches analytique et numérique de
I'écoulement le long de la membrane.

PERMEATE RETENTATE
LOOP LOOP

L&
PP PR A
MEMBRANE KERASEP (longueur 856mm)
W (7canaux) et X (19canaux)
7 canaux 19 canaux

dcanal =4,5 mm dcanal =2,5mm
Position = 1 central Position = 1 central
6 périphériques (=12 mm) 6 périphériques (1) d = 7,5 mm
d extérieur = 20 mm 12 périphériques (2) d = 15 mm
d extérieur = 20 mm

r=10mm

r=6mm 375 mm

Figure 5: Schéma de la plate-forme expérimentalecetipe transversale des membranes (Kerasep 7 eabfux)./
Experimental pilot plant and membrane cross-sectififerasep 7 and 19 channels)

Nous reprenons sommairement nos principales oligmmgaet leurs conséquences dans la maitrise
des opérations de filtration.

» Caractérisation des membranes céramiques :
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La connaissance des propriétés du meédia filtrantiregpoint fondamental dans toute opération de
séparation solide - liquide par membrane. L’'analygelot de membranes dont nous disposions
confirme certaines informations couramment observée

- la perméabilité des membranes est directementliédiaméetre moyen de pore (pour ce
type de membrane),

- le diametre de pore nominal défini par la valeuyemme de la distribution volumique des
pores obtenue par porosimétrie au mercure n’esigtement pas le plus représentatif de
la sélectivité des membranes. Le seuil de coupuBb% défini par la distribution
cumulée de la densité de flux lui serait préférgbtdlaboration avec le Laboratoire de
Biomécanique et d’Instrumentation Médicale, UTC, @agne),

— la résistance hydraulique due a la peau sélecsivprédominante pour les membranes de
microfiltration mais la perméabilité ne peut paseétstimée avec une précision
satisfaisante par les relations classiques,

— la masse et I'épaisseur de la peau sélective tedesnparametres relativement constants
(masse moyenne déposée de 130°gdmsurface filtrante, épaisseur de quelques disain
de microns) quel que soit le diametre moyen de.darecritere définissant le diametre
moyen de pore d'une membrane est la distributiontaiiée de la poudre d’oxyde
métallique déposeée.

D’un point de vue expérimental, ces observationsdas conséquences immédiates. En effet le
diamétre de pore nominal d’'une membrane doit &reidéré comme une indication utile et non

comme un seuil de coupure étalfigure 6), le seuil de coupure réel correspondant
approximativement a deux ou trois fois le diamet@yen de pore (sur la base de la distribution
cumulée de la densité de flux). Enfin la mesureadeekmeéabilité a 'eau ne constitue pas un critere
rigoureux de classification des membranes paetddl pore (bien qu’utilisé dans la pratique), car
cette derniére est sujette a une variabilité ingmiet £30%).

450
-
10.0 \ @ -1,0m/s - 100mbar
F \ 1,0m/s - 500mabr
350 N\ 4 - & -2.5m/s - 100mbar
SN\ ITESSE ——2.5m/s - 500mbar
300 ¥ | CROISSANTE ]7 - v -4.2m/s - 100mbar
2 N\ ——4.2m/s - 500mbar
2250 DN\- } - ® -6.2m/s - 100mbar
40% du Fruz et as s >\\\ ——6.2m/s - 500mbar
ik £ 200 . - m -9,0m/s - 100mbar
= N \\\ ——09,0m/s - 500mbar
£ 150
5 Y
B o \\\:\\
! X N
50 \\::'»\\
[
+
MICROFILTRATION ‘ ULTRAFILTRATION NANOFILTRATION
5.0 |

Diamétre de pore [micron] 1.00E+10 1.00E+11 1.00E+12 1.00E+13
Résistance hydraulique [1/m]

Figure 6 : Distribution cumulée du nombre de pored Figure 7 : Ecart a la linéarité des profils de preisn
volume de pore et de la densité de flux en fonctthn  (moyennes arithmétique et intégrale) en mode co+eou
diametre de pore pour la peau sélective d’'une meamer - Représentation de I'écart en fonction de la réaisce
1,4Qum. / Flux, volume and pore number distribution hydraulique et de la vitesse de circulation pour
versus pore diameter (membrane Kerasep 1.40pm) Dpm,;(»=100 et 500mbar - Membrane Kerasep 19
canaux, 856 mm - Ecart a la linéarité =(Dpmn-
mem)/mearithX]-oo-

 ldentification hydrodynamique du module :

Pour la MFT de BDG en mode co-courant, I'étude hgdnamique a apporté beaucoup
d’'informations utiles dans la maitrise des cond#icopératoires et le fonctionnement de la
filtration.

Premiérement, la détermination du diamétre hydyaeli des membranes fait apparaitre une
différence notable avec les données du constru(teembrane 7 canaux : 4,45 mm au lieu de 4,50
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mm et membrane 19 canaux : 2,75 mm au lieu de 2y5). Il est a préciser toutefois que ces
différences entrainent des variations inférieure$Q®6 de la surface filtrante.

Deuxiemement, I'étude de la distribution des tenpséjour (DTS) dans la boucle perméat permet
de déterminer le volume de filtrat a partir duguelis pouvons prélever de la biere ayant un taux de
dilution inférieur a 5% (Vs = 8 litres). Expérimentalement, nous n’avons aingadfié aucun
prélevement d’échantillon avant I'obtention de pdies10 litres de filtrat.

Troisiemement, la mise en ceuvre d’un module deafitin optimisé et de géométrie bien définie
permet la réalisation des conditions de co-couféqtilibre des pertes de charge linéiques cotés
perméat et rétentat) par recirculation du perméat\éers un espace annulaire de faible section de
passage (sans utiliser de lit de bille, brevet-Alaal) et avec un gain important sur les capaciges
pompage a mettre en ceuvre en comparaison avedigerfourni par le constructeur.

Enfin, nous observons une forte contribution degidarités d’entrée et de sortie dans la perte de
charge totale des modules (jusqu’a 20%) ce quuesgi on ne les prend pas en compte dans le
réglage des parametres opératoires du co-courantrainer une erreur importante sur la régularité
des profils de pression transmembranaire. Cecergtarticulier vrai dans des conditions ou les
vitesses tangentielles sont élevées et les pressramsmembranaires faibles (fonctionnement
rencontré couramment en microfiltration).

» Approches analytique et numeérique des écoulementsrigitudinaux en régime stationnaire :
Devant [limpossibilit¢ d'une résolution analytiqudu systeme d’équations décrivant le
fonctionnement des modules de filtration tangeletigans la plupart des cas rencontrés en pratique,
nous avons été conduits a développer un code dal caimérique qui simule le fonctionnement
d’'une installation (collaboration avec le Labore¢ode Génie et Microbiologie des Procédeés
Alimentaires, INRA, Grignon).

Ce code (SIMIFIT) a été validé par comparaison edé&® résultats de simulation et des mesures
expérimentales réalisées sur un module céramidudative multicanaux dont les caractéristiques
hydrodynamiques (résistance hydraulique, courbé&ateement, singularité d’entrée et de sortie)
avaient été au prealable identifiées. Son utibsata permis de mettre en évidence plusieurs
dysfonctionnements rencontrés en pratique et dsémer I'importance.

Tout d’abord, I'étude des profils de pression appaort nouvel éclaircissement sur la faiblesse des
flux sur eau observés en tout début de filtratioon{parativement a ce qu’on attendait sur la base
d’'une résistance hydraulique mesurée en frontalnsiAla comparaison entre les moyennes
arithmétique et intégrale des pressions transmeamalvess montre que la non-linéarité des profils de
pression le long des membranes peut entrainer megr emportantgfigure 7). Pour les modules
utilisés, la non-linéarité augmente pour des réscds hydrauliques faibles et des vitesses de
circulation élevées. Si la résistance hydrauligsteirférieure a 1,0.18" m™, I'écart & la linéarité
n'est plus négligeable et peut atteindre 20 a 40%.

Enfin nous avons pu mettre en évidence et modélserStarling effect » (circulation dans la
calandre en mode « closed shell »). Ce phénomerfédtrdéion - rétrofiltration apparait comme
négligeable mais quantifiable et observable expamtadement. Il s’inscrit dans un fonctionnement
tres particulier de la filtration sans implicatiordustrielle. Nous remarquons que cette circulation
dans la calandre reste faible méme pour des meexbidma faible résistance hydraulique et qu’elle
n'a pas d’influence significative lors de l'ident¢i&ition des modules.

Au-dela de ces premieres observations qui conceressentiellement la caractérisation de la
perméabilité sur eau des membranes et le réglageatelitions de démarrage des installations, un
tel code de calcul est susceptible d’apporter ude précieuse dans l'identification des modéles
d’encrassement généralement utilisés en micrdfdinaangentielle.

B.2.2.2. Filtration dynamique: module RVF

Une technique de filtration originale dénommée Rioggand Vibrating Filtration(Jitariouk, 1997)
a été étudiée en s'appuyant sur une étude hydnmilyna globale : courbes de frottement, de
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consommation de puissance et de distribution radia pression (collaboration avec la société
Profiltra, M. Benjamin Boissier, D. Stanislav Erme.
Le module RVF (surface filtrante 0,048m2) se divese deux chambres de filtration accueillant
chacune deux membranes, fixées sur un support yogeu drainent le permédfigure 8). Un
dispositif mécanique simple et en fonctionnementtioo placé au voisinage des membranes
(Ermolaev et al., 2002, Fillaudeau et al., 20@@&rmet de maintenir une contrainte de cisaillement
élevée ainsi qu'une perturbation de la couche érhigdrodynamique. Les corps rotatifs sont des
agitateurs a 3 hélices planes contenues dans aorvettical (Jext = 135mm, épaisseur = 8mm) et
animés d'un mouvement de rotation rapide (0 a 5@Hire deux membrané¢isgure 9). L'entrefer
entre |'agitateur et la membrane est faible et agadhm. Les agitateurs engendrent un écoulement
tangentiel et des mouvements tourbillonnaires guidie a traiter (contribution rotationnelle), d'une
part, et des mouvements oscillatoires périodiquela &urface des membranes (contribution
vibrante), d'autre part.
i

B @)

PERMEAT

MEMBRANE

QBR, QP1 et QP2 : Débitmétres
TER, TSR, TP : Températures

PRE et PP : Pressions relatives
DP, TM1 et TM2 : Pressions différentielles RETENTAT

F : Tachymétre W: Wattmeétre

Figure 8: Schéma du module de filtration RVF aveors  Figure 9: Photos de l'agitateur plan et des membemn

instrumentation. / Scheme of RVF module and avec des anneaux concentriques perméables (25<r<68
instrumentation. mm, A4r=5mm). / lllustration of the flat shaped impeller
and the radial permeable crowns (25<r<68 mm,
Ar=5mm).

La technologie RVF apparait complexe d'un pointvide hydrodynamique, rendant difficile
I'évaluation théorique de la vitesse de cisaillen@epartir des modeles existalfisllaudeau et al.
2007) Cette absence de modéles fiables pour décry@rédynamique du module (perte de charge,
puissance consommee) nous a conduit a faire la @@ispn suivante : le module RVF peut étre
comparé (1) a une conduite de section complexe ldguoelle circule un fluide newtonien et (2) a
une cuve d'agitation mélange avec une alimentatomn soutirage permanent. Dans la premiére
hypothese, nous ne connaissons ni les criteres ss@oes pour définir les dimensions
caractéristiques (dh, S, L), ni I'impact de la sg& de rotation de I'agitateur sur la perte degehar
linéique. Dans la seconde hypothese, l'influencelé&hit d'alimentation du fluide sur la puissance
consommeée en fonction de la vitesse de rotatiote rasdéterminer. Ces deux analogies se
caractérisent par des relations entre nombres dansnsion en régime laminaire (systéeme
théorique) et permettent de déterminer des criggesétriques sans dimensién Kp) a partir des
mesures globales (perte de charge, consommatipunis&ance).
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Figure 10: Courbes de frottement, Da vs éu module Figure 11 : Etablissement d'une corrélation semi-
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0<N=s50Hz. correlation establishing a single friction curve, &Day=
versus ratio RE"7Re,," .
100
A Glucose 2 (u~ 5,5 Pa.s) 1000 =
aly © Glucose 1 (u~1,2 Pa.s) ]
©  Saccharose 68% (1 ~ 0,3 Pa.s) — ON=10 Hz
E /Z O Saccharose 56% (11 ~ 50 mPa.s) é & N=20 Hz
z 10 A Saccharose 40% (i ~ 8 mPa.s) | | = ~
g © Eau(u=1mpas) & 100 4 AN=30 Hz
8 - - - Modéle laminaire q ] B N=40 Hz
g Modéle général é y= 96,34
E ! Régime laminaire (Re »,<100) S R?=0,994
z Kp=650 (1?=0,85) .UQ) 10 5§
_ K g ]
:
0,1
1,0E+00 1,0E+01 1,0E+02 1,0E+03 1,0E+04 1,0E+05 1,0E+06 1

Nombre de Reynolds d'agitation, Re 4, [
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Figure 12: Courbe de consommation de puissance du Figure 13 : Détermination du coefficient d'entraimeent
module RVF, Np vs Rg. / Power consumption curves — avec la régression de la pression radiale en foontie
in RVF module, Np vs Rg. N2.(r2-r?). / Determination of the core velocity coefficien
with the regression of the radial additional pressuversus
N2.(rz-rg?).
L'étude hydrodynamique globale du module de fibratlynamique apporte les résultats suivants :

« Etablissement des courbes de frottement et de canatian de puissance et identification
des nombres de Reynolds critiques correspondanthlamxgements de régim@gures 10
et 12)

» Généralisation de la courbe de frottement en iatégtimpact de la vitesse de rotation de
I'agitateur sur I'augmentation du nombre de Déigyre 11),

« Evaluation et modélisation de la distribution dgtassion d'agitation dans les chambres de
filtration liée a la rotation de l'agitateur pertaet d'évaluer la pression locale et la pression
d'agitation moyenn@igure 13).

* Le coefficient d'entrainement, k=0.71 ne varie pigsificativement avec la position radiale
et présente une valeur élevée due a la spécificthatiule RVF (faible entrefer, agitateur a
trois pales planes profilés).

Méme si la pression transmembranaire conventiommsit utilisée pour définir de maniere standard
les performances du module RVF, la connaissancemssions locale et moyenne est essentielle
pour calculer la perméabilité réelle comme le démeor les équations suivantes :

AP, (N, 1)= p(r) - plr,) = 2o ik TN oy ~ r,?)
(rmP+2aP, (N,r)) (rMP+2P, )

J(N,r) =
JN.T) H,-Rh H,-Rh

j=
et
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Ces données permettent surtout de déterminer préers et localement les conditions réelles de
fonctionnement (pression transmembranaire) et panséguent d'éviter des zones de
dysfonctionnement (i.e. rétro-filtration). L'analegavec des systemes idéaux (disques tournants)
pour la détermination de la contrainte ou de la&sge de cisaillement pariétale n'‘apporte pas
d'information utile compte tenu des différencesptrimmportantes pour la géométrie et les
écoulements. Le module RVF reste, malgré ces aeancéomplexe d'un point de vue
hydrodynamique ; I'impact du passage des hélicetaguression (variation locale temporelle), un
coefficient d'entrainement moyen significativemsuapérieur a un disque et la connaissance des
champs de vitesse dans la chambre de filtratiorrodévétre étudiés. Connaitre et controler
I'nydrodynamique locale constitue un intérét évideBSi la modélisation de la pression
transmembranaire moyenne est fondamentale, I'dstimee la vitesse de cisaillement et de ses
fluctuations localement pourrait étre extrémemaeiie pour mieux prédire, comprendre et limiter
I'encrassement. La mise en ceuvre de méthode deramlesale de la contrainte de cisaillement
semble une piste a étudier (méthode optique outrétdemique). De méme, l'application du
concept deMetzner & Otto (1957)evrait permettre d'estimer le cisaillement mogans le module
RVF.

B.2.3. Etude du colmatage des membranes sur matrice réelle

L’originalité de notre approche est d'étudier edélser les phénomenes d'encrassement avec des
techniques de filtration originales, employées é&cHhelle pilote (filtration en mode co-courant,
filtration dynamique) et sur matrice réelle (bigie garde, biére de fond de tank) tout en intégrant
les contraintes du procédé industriel (filtratiawus pression de GOtempérature impliquant la
formation du trouble au froid). Toute cette démaydige a la science des aliments, n’aurait pu étre
réalisée sans l'acquisition préalable des connaiesa de base nécessaires a la maitrise des
phénomenes avec des fluides modeles.

L'influence des conditions opératoires (vitessegspion) et du diamétre moyen des pores des
membranes (de 0,10 aurh) a été étudiée. Cette investigation nous a pedaislévelopper des
approches a la fois technologique et mécanistigua MFT de BDG. L'approche technologique a
consisté a déterminer les performances a la foentifative (densité de flux) et qualitative
(rétention des composés essentiels de la bierg)rdeédés ainsi qu’a discuter de son implantation
industrielle et sa pertinence par rapport a d'awhernatives.

Dans cette partie, nous présentons nos principgawdtats concernant la MFT de BDG a I'échelle
pilote. Nous nous sommes attachés a décrire lderpemces technologique et mécanistique du
procédeé, ce qui nous a permis (i) de positionnevil de BDG du point de vue qualitatif et
quantitatif par rapport a une implantation inddlei potentielle et (ii) d’appréhender les
mécanismes de colmatage en MFT de BDG par une msatiéh des encrassements, une analyse
des résistances hydrauliques et une étude desétedsiflux stationnaires.

B.2.3.1. MFT en mode co-courant

« Performances technologiques

La comparaison des performances qualitative ettqative de la MFT de BDG avec le cahier des
charges défini montre que le procédé ne répond pguellement aux critéres exigés pour la
production d’'une biere Pils dans la catégorie «ebite luxe ». La MFT de BDG sur des membranes
céramiques 1,40m permet de réaliser une filtration clarifiante @¢g une élimination spécifique
des levures, (ii) des performances en terme dedtmnomiquement viables, (iii) une transmission
suffisante des composés essentiels de la biere (mpisn abattement insuffisant du trouble EBC
(valeur souhaitée inférieure a 1EBC) di a une néentop faible des composés précurseurs de sa
formation (figures 14 et 15)L’'analyse des performances et I'adéquation ageamarché montrent
que la production d'une biéere par MFT et entrantsd#m catégorie « biére spéciale ou de
Spécialité » est en revanche tout a fait envisdgeab
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Figure 14 : Réduction de la concentration en levuea

Figure 15 : Trouble (EBC) en fonction du seuil de

fonction du seuil de coupure nominal des membranes coupure nominal (données fournisseur) / Haze (EBC

(données fournisseur) / Yeast cells reduction vershe

nominal membrane cut-off.

» Analyse mécanistique de la MFT de BDG

unit) of the filtered beer versus nominal membranoat-
off.

Les analyses des mécanismes et des types d’emoegsee produisant en MFT de BDG permettent
de dégager les conclusions suivantes :
- les mécanismes de colmatage peuvent étre décrile paodéle des résistances en série
intégrant un mécanisme d’adsorption a l'interfagleit® - membrane et un flux convectif
de matiére équilibré par un rétro-transport ingait I’nydrodynamiquéfigure 16),

— les résistances sont de nature diverse :

irréversible,

- I'nydrodynamique améliore les performances dedfiibn en réduisant I'encrassement
réversible mais admet pour limite une vitesse ogiénsituée entre 6 et 8ri,s

— les densités de flux stationnaires peuvent étienést a

(figures 17 et 18)

Resistance distribution [%]

\\\\\\\“

s I I /-é}"
D Membvane Rh.
D Reverswble internal Rh.

@ Irreversible Rh.
5] Reverslble external Rh

1

7

¢\\\

’i

85,000 Pa.
0,87m.s-1
2,3E+13 m-1

n°04

Figure 16: Distribution et contribution des diffémetes

résistances hydrauliques en fonction des conditiates

filtration. / Resistance distribution per type —fett of
experimental conditions.

200,000 Pa 83,000 Pa 157,500 Pa

3,00m.s-1 3,56m.s-1 521m.s-1

2,1E+12 m-1 4,0E+11 m-1 9,1E+11 m-1

n°05 n°01 n°03

170,000 Pa
7,20m.s-1
2,1E+11 m-1
n°02

Pressure - Velocity - Hydraulic resistance - CFMFn ~ °-

résistar@eersible (interne et externe) et

partir de relations empiriques

Modeéle d'encrassement :
Expression de la densité de flux avec un modéle
de résistance en série.

Q avecRh= Rh,+ R+ Rh

A

HMIRh

Résistance due a 'adsorption :

Rh () = Ri.[(1-exp(- K 0)

Résistance due a la formation d'un gateau de
particule :

RI(Y = a, 52 V() - 3 DAY

Globalement, les comportements des membranes Buoitdiges (sauf pour les densités de flux
stationnaires) et répondent a une modélisationuenéips mécanismes d’encrassement. Le diameétre
moyen des pores joue alors un role en termes derpemnces qualitative et quantitative.
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Figure 17 : Densité de flux stationnaire [I;hm?] en Figure 18 : Densité de flux stationnaire [I-lhm™] en

fonction de la pression transmembranaire pour une fonction de la pression transmembranaire pour une
vitesse d'écoulement entre 3.0 et 4.0m/s. / Stesidie vitesse d'écoulement entre 4.5 et 6.0m/s. / Stestdie
flux [l.h.m?] versus transmembrane pressure fora  flux [l.h *.m?] versus transmembrane pressure for a
velocity between 3.0 and 4.0 ni.s velocity between 4.5 and 6.0 il.s

* Analyse des propriétés physico-chimiques de surfadeollaboration avec le Laboratoire de
Bioadhésion et d’'Hygiéne des Matériaux, INRA, Massy

L'étude des Kieselguhr et des céramiques montrement que ces matériaux ont des propriétés
physico-chimiques de surface fondamentalement rdiftés que ce soit pour les interactions
électrostatiquegfigure 19) ou non-électrostatiqug$igure 20). L'approche faite avec des fluides
réels (biére filtrée usine BFU et BDG) confirme a#ifférences. En conséquence, au dela des
différences énergétiques entre les matériaux efidakes, il existe un recouvrement de la surface
des poudres par des composés de la biere. Cesrpéges sont différents pour les céramiques et
les Kieselguhrs, soit par la nature des composgsriés, soit par la conformation des molécules a
la surface des matériaux.

AGges = _2'(W_W)2 - 4|:é\/y§ s +\/yJ|r_ . _\/y+s D/_L_\/y_SD/+L)

10.00
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Figure 19 : Courbes des mobilités électrophorétigues Figure 20 : Détermination de I'énergie libre d'intaction
Kieselguhrs et des céramiques avec et sans traitéme interfaciale dans I'eau AGse9 pour les Kieselguhrs et les
thermique en fonction du pH. - Analyse des propgétde céramiques a partir des interactions non-electrasaes
surface électrostatique des poudres - / Electrastat ~ (Céramiques : AIO;, TiO, et Zr0O,, Kieselguhrs : FP1,
interactions of Kieselguhr, unheated ceramic powdet FP1SL, FP4 et P121). / Interfacial free energy of
20°C : Electrophoretic mobility versus pH. interaction of material immersed in wateédGsgs)

applied to Kieselguhr, heat-treated (noted H.T.)cAn

ceramic powders and calculated from non-electrostat
interactions and its componentgg{°", )", K8, &', K).

» Etude de l'adsorption et observation des encrassemis (étude réalisée avec l'aide de J-P.
Tissier du Laboratoire de Génie des Procédés dinbémgie Alimentaires, INRA, Lille)

L’étude des capacités et des cinétigues d’adserprobore le comportement des membranes.

Premiérement, les capacités d'adsorption des cguawi sont trés inférieures a celle des
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Kieselguhrs, et les capacités de rétention des mamrab s’en trouvent fortement diminuées.
Deuxiemement, les mécanismes d’adsorption ontidétiques tres rapides et I'adsorption se limite
aux premieres minutes de filtration. Enfin 'an&yde 'encrassement irréversible des membranes
apporte tout d’abord un support visuel qualitatif s encrassements liés a la BFU et la BDG
(figure 21) et deuxiemement conforte les hypothéses suivaqtidles I'encrassement irréversible a
pour origine une adsorption et un blocage mécartgsepores.

SEM of 1.4Qum membrane after rough beer filtration =~ SEM of 0.1qum membrane after rough beer filtration

1- Clean surface (x2000) 4- Clean surface (x10000)
2- Fouled surface (x2000) 5- Fouled surface (x2000)
3- Fouled Surface (x10000) 6- Fouled Surface (x10000)

Figure 21: Microscopie électronique de membrane @.dt 1.40um aprés encrassement par la biére de gdediteur:
JP Tissier, INRA) / SEM photographs of 0.10 and 0.4m membranes after RB filtration.
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Les deux premiers points confortent le mode d'acto justifient I'utilisation des Kieselguhrs en
brasserie. L'opération de filtration intégre plus® mécanismes distincts (rétention stérique et
adsorptive de composés responsables du troublglegonettent I'obtention du produit final désire.
Dans ce procédé, la réalisation d’'une pré-couchKiegelguhr déposée a la surface du filtre puis
I'alluvionnage de Kieselguhr en continu lors defilaation de la biére remplissent cet objectif.
L’ajout de Kieselguhr fournit alors une surfaceatiante vierge au cours de la filtration.

* Approche numérique de la MFT en régime dynamique

La validation de I'approche numérique en régimeatiyigue nous a permis d'utiliser le programme
SIMIFIT (Dépbdt INRA — DAJ, 16 septembre 1998, Ridkeau et Lalande) comme outil de
comparaison des modes de fonctionnement co-coetanissellement. Ce travail confirme l'intérét
du mode co-courant par rapport au mode ruisselleererce qui concerne les performances et les
encrassements membranaifégure 22).

SIMULATION NUMERIQUE DE LA MFT de BDG
EN MODE RUISSELLEMENT
Membrane 16B - 19canaux, 0,80micron
DEM-= 950mbar, Ue=3,94m.s-1, Tp=1,3°C

[-w] snbrmeap &y souersisoyy

mmmmm

membrane [mm]

B0,00E+00-1,00E+12 O LOOE+12-200E+12 BZ00E+12-3,00E+12 O 3,00E+12-400E+12 B 4,00E+12-5,00E+12
E5,00E+12-6,00E+12  O6,00E+12-7,00E+12  ET7,00E+12-8,00E+12 M B800E+12-9,00E+12 O 9,00E+12-1,00E+13
O11,00E+13-1,10E+13 @ 1,10E+13-120E+13 B 1,20E+13-1,30E+13  [1,30E+13-140E+13 W 140E+13-1,50E+13

Figure 22 : Simulation numérique de I'encrassemeptale et temporelle en mode ruissellement dansclasdition
opératoirede filtration suivante (Membrane tubula@rKerasep 19 canaux, 0.80um, TMP=950mbar, Uc=3.%lm/
Tp=1.3°C) / Numerical simulation of fouling resistace versus time and position along the membrane 5.

B.2.3.2. Filtration dynamique : module RVF
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Figure 23 : Schéma de la plate-forme expérimentate  Figure 24 : Taux de rétention des protéines(Bradfbr
de son instrumentation. / Schematic flow diagramtbe  and Lowry) et des matiéres séches en fonction diameé
experimental pilot-plant and instrumentation. moyen de pore lors de la clarification de la biéte
garde. / Retention of Protein (Bradford and Lowrghd
dry matter versus mean pore diameter during
clarification of RB1 and RB2.

Le module de filtration dynamiqugigure 23), dénommeé Rotating and Vibrating Filtration (RVF
technologie), et particulierement adapté au traetende fluides biologiques, a été étudié pour la
clarification de la biere de garde aprés avoir identifié d'un point de vue hydrodynamique
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(collaboration avec la société Profiltra, M. BenjanBoissier, D. Stanislav Ermolaev). Les
performances qualitatives (pH, trouble, matiérenegconcentration en levure, couleur, amertume,
sucres totaux, protéines, polyphénols) et quamst(densité de flux, taux de rétention) ont été
évaluées en fonction de la nature des membrane®r{ie, seuil de coupurdigure 24), des
conditions opératoires (TMP, vitesse de rotationde facteur de concentration volumique. Le
module RVF a permis de répondre aux criteres @idsitEBC usuels et a été comparé par rapport a
la littérature scientifique et surtout les techigods industrielles existantes.

15KY K2aa8 B536 16 "8 IHRA

Kerasep : 0,10um (Base céramique, Peau sélectivbil Creafil 0,45u(s Fibre Ih?)

couche céramique)

Bekaert : 3um (Fibre Inox multicouche (6,5/2/4/6y§u TE : 0,80um : Polyamide

Figure 25: lllustration des différentes structurest natures des membranes utilisées pour la Filtartidynamique de
biere de garde et de biére de fond de tank (autdit:Tissier, INRA). / SEM of investigated membranegh RVF
module.
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La rétention peut étre décrite par des mécanisrggses et / ou physico-chimique, mais les
mécanismes de rétention sur matrices réelles edgudtun équilibre complexe entre la nature et la
structure des membrand§igure 25), les conditions hydrodynamiques locales et le pitod
considéré. En filtration tangentielle, une couclkéedive dynamique (particule en suspension,
macromolécules, complexes) crée et joue un rélendéiss dans les mécanismes de rétention.
L'intensité de la rétention, la contribution deff&lents mécanismes de rétention, comment les
mécanismes interagissent sur les fractions solwdilessolubles, la quantification et l'identifiaai

des composeés formant le colmatage des membraned'sorintérét scientifique évider®an et al,
1997; Taylor et al., 2001; Fillaudeau and Carre2§02; Eagles and Wakeman, 2002; Riddell and
Kelly, 2004).

En filtration tangentielle, les vitesses de cirtiola élevées du rétentat permettent dimposer des
contraintes pariétales élevées et sont généralem@&rdssaires pour limiter la croissance d'un
gateau. Ces vitesses requiérent de I'énergieteachgisent par des pertes de charges importantes le
long du module de filtration. En conséquence, laspion transmembranaire est graduelle et
importante le long de la membrane ce qui peut éima transmission de soluté lorsque le gateau de
filtration est compressible et compacté par lagioes

La filtration dynamique, qui consiste a générermauvement relatif entre la membrane et un
mobile (agitateur, calandre) s'affranchit de cdiféculté. Le taux de cisaillement ou la contrant
pariétale est indépendante du débit nominal deileition du retentat mais directement corréler au
mouvement relatif généré par une piece mecanigueceivement a proximité de la membrane.

Ce travail sur la clarification de la biére de gawal été réalisé a l'aide d'un module de filtration
dynamique (module RVF, membrane avec un supposacear inoxydable et une peau sélective en
céramique, 0,6 a 4um). Nous avons pu démontrer(ifjles membranes sélectionnées pouvaient
satisfaire les criteres qualitatifs et quantitatifs la clarification, (ii) les performances étaient
validées en phase de concentration jusqu'a VRFmX (40, figures 26 et 2Y, (iii) que si les
levures constituent la principale contribution @ad¢rassement, elles n'en sont pas le point ceiqu
en phase de concentration, et finalement (iv) g derformances observées constituent une
avanceée significative par rapport aux techniquesentionnelles rapportées dans la littérature.

2 Haze of RB 500
Out of scale
1,8 ES Haze > 500
1,6 g/ 400
;"/ W CB (Permeate) - Membrane 1,8um
g 14 '/' @® CB (Permeate) - Membrane 2,3um g
w12 // #RB (Retentate) 300 W
8 1 v 2
k) 5.3\= /": - 5
. g v - o
Eo,s . 7 ’____,,r zooE
0,6 ﬁ» - — @
049 B -Bogo==es 8 100
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0 T — 0
=1 1 10 100
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:’#’;: ;;; Figure 26 : Evolution du trouble EBC en fonction dtacteur de réduction
| cm volumique avec les membranes 1.8 and 2.3um. / Etiotuof Haze versus
f s volume reduction factor (VRF) with 1.8 and 2.3um mérane (RB2).
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Figure 27 : Evolution de la concentration en levurdes matiéres séches et
des polyphénols en fonction du facteur de réductimlumique avec les
membranes 1.8 and 2.3um. / Evolution of yeast cétyy matter and
polyphenol concentrations versus volume reducti@etor (VRF) during
the clarification of RB2 with 2.3um membrane.

B.2.4. Positionnement des travaux et avancées récentes.

Les principaux enjeux scientifiques, technigueg@inomiques de cette action de recherche ont
porté sur la faisabilité et la compréhension deénpménes limitant lors de la clarification -
stabilisation de la biere de garde par procédé memaire. Notre démarche scientifique acquiert
une réelle crédibilité dans la filiere brassicaienous pouvons objectivement :
» Identifier les principaux verrous et défis techrig&onomiques en brasserie,
» Situer nos résultats par rapport aux avancées tecales procédés membranaires en
brasserie,
» Positionner l'apport des techniques membranairesrggport aux autres procédes
techniques ou biologiques.

* Verrous et défis :

L'établissement de bilan sur le procédé brassipetenet de quantifier les principaux intrants et
extrants (matiére premiere, eau, energie). Le canissant de I'énergie requiert une utilisatiorsplu
rationnelle en améliorant I'efficacité de convemsénergétique. Le colt moyen des énergies était
estimé a 0,0282€/L en 200@hu and Stolz, 2009)eau et les effluents dominent (48)lsuivis par

le transfert thermique (34%) et la puissance électrique (2%R L'utilisation de critére quantitatif

tel que la consommation spécifique d'énergie (Sp&jnet aux brasseries de se positionner en
terme d'efficacité énergétiqgué&/ouda et et Seeger, 200Bt montré en s'appuyant sur une étude
mondiale (158 brasseries, capacité de producti@®®5 a 1,2 10+9 L/an, représentan®@€@e la
production mondiale) que le SEC avoisinait les@,8 MJ/L en 2003.

La gestion des ressources en eau et des rejetsitwenan défi permanent dans lindustrie
alimentaire et des boissons, en particulier danslustrie brassicoletdbleau 3) Malgré de
nombreuses avancées au cours des 20 dernieresalfméensommation d'eau et la gestion des
rejets reste un probléeme crucial d'un point de eneironnemental et économique en brasserie.
Toutes les brasseries essaient de maintenir des delraitement des rejets les plus bas possible
alors que la législation devient de plus en plugraagnante. De méme, la consommation d'eau n'est
pas seulement un critere économique mais aussiutinde comparaison des performances des
procédés entre brasseries. Enfin, le positionnexheid biere comme un produit naturel amene les
brasseurs a porter une attention particuliere aiteage marketing et a considérer avec intérét les
aspects environnementaux et l'innovation en GIA.
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Tableau 3 : Consommation des ressources en brasgktoll, 1991; CBMC, 2002; Fillaudeau et al., 2006}
identification des principaux verrous / Typical rearces consumption (Moll, 1991; CBMC, 2002; Fillaedu et al.,

2006) and main technological locks.

Parameter Unit Range Identified locks
Raw materials  Malt g/L 100-200  Energy consumptiffitiency
Hops g/L 0.1 Water and wastewater management:
Water consumption L/L 4-10 Consumption : 5-6 Ihithbeer (4 to 11),
Ferment L/L 0.01-0.1 2/3 process and 1/3 cleaning.
Processing aids PVPP, siligel, etc. g/L 0.1 Waidpabal (existing ways):
Kieselguhr g/L 1-2 Spent grain, Yeast surplussklguhr sludge.
Energy supply  Heat consumption MJ/L 1.7-3.0 Potdmtiternatives :
Electricity consumption ~ kWh/L 0.08-0.12 Bio. use : livestock feed, soil enrichme
biomass.
Wastes Wastewater discharge L/L 2.2-8.7 Technitadreative : membrane separation.
gDCO/L 8-25
Solid waste g/L <10-240
With ......... Spent grainsg/L 180-240
Surplus yeastg/L 25
Whirlpool trub g/L 8
Spent Kieselguhrg/L 4-8

* Avanceées récentes et positionnement de nos travaux

Depuis 2000, les premieres installations induséisepour la clarification de la biere de garde
reposant sur des technologies membranaires oniis® en service. Nous rapportons dans le
tableau 4les principaux intervenants et les caractérissgeehniques des différents systemes.

Tableau 4 : Application industrielle des procédé&mbranaires pour la clarification de la biére de gke. /

Industrial applications of membrane process for rghi beer clarification.

Company Technology Performances
Norit / Heineken  Filtration unit: 10 to 24 hollow fiberCapacity : 100001/h (J = 100 L/h.m-?)
modules X-flow R-100 Operating conditions: T=0°C, U=1.5-2m/s, TMP<1.6bar
pore size: 0.5um, L=1m, D=1.5mnBack-flush : 10minutes every 2hours
area: 9.3mz2, material: PES Specific cleaning procedure (1/7 to 20h): Causticl

acidic steps, Strong oxidative step (2h).
Cost : 0.20-0.40€/hL

Alfa-Laval /
Sartorius AG

Filtration unit: 72 filter Sartocon®Capacity : J = 80-120 L/h.m-2

cassetes : 20 membrane®perating conditions: T=0°C, U=1.5-2m/s, TMP<1.6ba
175x210mm, spacers: 120um, ardéeed reverse + Back-flush : 10min every 2hours
0.7mz2, material: PES Specific cleaning procedure (15min / 3-5h): Cawuatid

acidic steps, Strong oxidative step (2h).
Cost : 0.46€/hL

Pall Food & Bev. /
Westfalia: Profi

High-efficiency-centrifuge WestfaliaCapacity : J= ?
PROFi 50 + CFMF system PalDperating conditions : 500hL/h, run: 5-10h, P=30@Gmb

PROFi, MBL 24-5 up to 2bar, 5 blocks (3-4 filtration / 1-2 regeri&na)
Hollow fibers/PES/dead-endPerformances : Losses: 0.02% extract, Water: 0.043L
mode/cluster PallCFS05 Energy: 0.40kWh/hL

Filtrox / Bavaria:  Dynamic crossflow pulsing : Capacity : 10 — 60 hL/h.m-2

microsieve

1 to 50 wafers (0.3 to 5um, porosit¥perating conditions : Dynamic crossflow pulsing
up to 25%, thickness: 1um, ine(MfMP), Exact (digital) cut-off for yeast and bacéer>
surface: silicium nitride, coating,Sterile beer
AlOx, TiOx, SiOx) Low energy consumption: TMP 150 — 500 mbar
Runlength: 5 — 10 hours uninterrupted
Flatt and inert surface enables easy cleaning potto
Cleaning and preparation: standard chemicals,
membranes resistant to hot caustic,
Cost : 0.10 — 0.40€/hL
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* Les technologies usuelles et alternatives.
De nombreuses techniques peuvent étre citées potraitement ou la réduction des rejets en
brasserie. Seules quelques techniques peuvenc@tsedérées comme une realité industrielle :
l'alimentation animale, la mise en décharge etrigsements biologiques (aérobies et anaérobies)
sont les plus fréquents.
Etoffer les systémes de gestions de |'environnemerasserie requiert une évaluation efficace et
effective des risques et des opportunités. La teeuropéenne 96/61/EC "Prévention et controle
intégrés de la pollution'{European Commission, 199@st une étape clé dans la législation
environnementale et définie la sélection des BAEs{BAvailable Techniques). Par les mots
"disponibles” et "techniques", il est signifié dasess conditions viables a la fois sous les aspects
économiques et techniques et que ce n'est pasrsnlda technologie qui est considérée mais
I'ensemble de l'opération ou du procédé. L'impaegirennemental est alors scruté sur différentes
échelles géographiques (globale, régionale, etldpezt peut étre divisé en trois catégories : la
disponibilité des ressources, les facteurs de noesa et les effets toxiques. Les traitements
alternatifs et la réingénierie des procédés sompgsees pour la brassefeableau 5) Cependant
une grande hétérogénéité dans les niveaux de ¢destent est observable depuis I'échelle du
laboratoire jusqu'a l'application industrielle. ¥ esolutions réalistes” doivent étre clairement
identifiées en tenant compte de toutes les conésid ce stade les technologies membranaires sont
tout a fait pertinentes.

Tableau 5 : Techniques alternatives et classiquememployees en brasseries — Synthése des voiesjijoles et

techniques pour minimiser les effluent et la consomation d'eau / Most widely used techniques anceatiatives
treatments and re-engineering process- Synthesibiofogical and technological pathways to minimiséluent and

water consumption (A-L: Academic work at laboratosgale, A-PP: Academic work at pilot-plant scaleND:
Industrial application — New development, I-CP: Indtrial application — Current process).

Spent grains | Yeast surplus| .
p(magh) (tank bottopms) Kieselguhr sludge

Livestock feed I-CP I-CP I-CP
® Direct land application I-CP I-CP I-CP
= Fertiliser I-CP I-CP I-CP
'E Composting A-PP A-PP
2 Dumping / Offshore dumping I-CP
s Anaerobic digestion I-CP I-CP I-CP
3 Aerobic treatment I-CP I-CP I-CP
> Incineration A-PP /I-ND
" Extraction of Heavy metal A-L
S Bioproduction of molecules
IS Yeast, enzyme,fungi, algae A-L A-L
g Organic acid A-L
° Complex organic compounds A-L
= Regenerable filter-aids A-L
E Membrane process :
e UF/MF : Loss reductio A-L I-CP
< UF/MF : Technical alternativ, A-L I-CP
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B.3.TRAITEMENT THERMIQUE . STABILISATION ET CONSERVATION DES FLUIDES
ALIMENTAIRES COMPLEXES

B.3.1. Contextes économique, technique et scientifique

Sous la double poussée de la demande socialeustiigdle, et du progrés scientifique et technique,
les IAA sont confrontées a deux niveaux d'innovatianeoffre technologique diversifieeet des
matrices alimentaires de plus en plus complexeka stabilisation et la conservation par traitemen
thermique en procédé continu sont des opératioitaings du génie industriel alimentaire (GIA)
parmi les plus anciennes et les plus frequemmaeiicpyges (chauffage, pasteurisation, stérilisation,
cuisson, chambrage, refroidissement). Les échasgiuchaleur sont donc des équipements vitaux
dans toutes les industries agroalimentaires (IA&)snhe traitement thermique reste une opération
complexe parfois délicate (diminution des coeffitsee de transfert, impact et cinétique
d'encrassement, homogeénéité de traitement, steuades écoulements). Malgré des avancées
importantes des technologies conventionnelles auscdes dernieres décennies, le traitement
thermique des produits agroalimentaires (produirassant, fluide rhéologiquement complexe,
fluide avec particules) reste une opération conglex

L'encrassementprogressif des échangeurs réduit leurs perfornsaacesi que la durée des cycles
de production. Les contraintes industrielles etislagves en terme de baréme de stérilisation
nécessitent d'accroitre les températures de traitenDans ce contexte, le développement de
nouvelles technologies de pasteurisation et satiin continues par voie thermique (tube a
passage de courant, échangeur a géométrie modieeiffage ohmiquetableau § ou non-
thermique (filtration tangentielle, haute pressimadiation, lyse cellulaire, champ électrique pulsé
présente un intérét scientifique et économiqueriraiie.

Tableau 6 : Technologies de chauffage applicablesl8A. / Overview of heat treatment technologiesfod

processing.
TRAITEMENT THERMIQUE PROCEDE
Chauffage indirect Par un fluide secondaire| 1. Echangeur de chaleur a plaqgue (ECP ou PHE)
(chauffage pariétal) 2. Echangeur de chaleur tubulaire (ECT ou THE)
3. Echangeur de chaleur & surface raclée (ECSR ou
SSHE)

Par énergie électrique 4. Reésistance chauffante

Radio fréquence
Par injection . Injection de vapeur alimentaire
Par énergie électrique 10. Echangeur a effet Joule dans le produit (OH)

5. Echangeur a effet Joule dans la paroi (JEH)
Chauffage direct Par radiation 6. Infrarouge
(chauffage volumique) 7. Micro-onde
8.
9

Le procédé d’aseptisation en continuest une technologie de stérilisation et d’emballags
aliments connaissant un regain croissant d’inté@@&mntrairement aux procédés conventionnels
discontinus (batch) pour lesquelles I'aliment e en boite puis stérilisé par chauffage, le préced
continu d’aseptisation implique une stérilisatigparée du produit et de I'emballage, suivi d’'un
remplissage en zone stérile. Récemment, un grdéréirs’est porté sur ce type de procédeé en vue
d’'une application sur des aliments hétérogenesdélu+ particules). Cependant ces derniers
éléments alterent fortement I'écoulement du produnsi que le transfert de chaleur. Le traitement
thermique en continu se présente comme un moyaaedf et économique de détruire des micro-
organismes dans une grande variété d'aliments @oaoe de Iégumes, petits pois, fruits au sirop,
etc.). Les avantages de ce procédé sont une mod&légioration des particules, une durée de
procédé diminuée et une capacité de productioruaccme meilleure homogénéité du traitement
thermique, surtout en ce qui concerne les parscuiee réduction de la consommation énergétique,
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une meilleure adaptabilité du procédé a l'autoratibe et a la régulation et un encombrement
surfacique plus faible.

Le procédé classiquement étudié se décompose isnztmes distinctes, sur lesquelles différents
types d’échangeurs tubulaires peuvent étre empl@iyée lisse, tube modifié, tube a passage de
courant, chauffage a effet Joule direct). La preeng®ne, dénommeée chauffage, a pour but d’élever
la température du fluide porteur et des particulesseconde, dénommée chambrage, doit permettre
un maintien en température pendant le temps dedired’assurer la stérilisation et la cuisson du
produit. Enfin, la troisieme, dénommée refroidigseloit permettre de refroidir la suspension avant
son conditionnement. Bien que ces technologiesnsa@ppliquées avec succeés sur des fluides
homogenes monophasiques, leur application aux pso@dlimentaires polyphasiques (fluide +
particules de dimensions comprises entre quelquismeires et quelques centimétres) est
séverement limitée par le manque de connaissanoegehension et modélisation) des principes
physiques qui régissent le comportement de teldyitdans les équipements industriels. Méme en
'absence de transfert thermique, la conceptiofe elimensionnement de tels équipements reste
empirique.

Les technologies électriqueselles que le chauffage par effet Joule Indirdatbe a passage de
courant) et par effet Joule Direct (Chauffage ohue)gprésentent des avantages indéniables pour
des applications agroalimentaires. Ainsi le chayéfahmique se définit comme un chauffage
purement volumique et a résistance directe par ©ppo aux chauffages pariétaux (chauffage
conventionnel et effet Joule indirect). L'absenkbéarique de paroi chaude devrait constituer un
avantage majeur pour les applications alimentaie@sautorisant des cinétiques de montée en
température rapides et homogénes (intérét poursdggensions solide — liquide), en évitant la
dégradation de composés thermosensibles par stfeligangement de godt, réaction indésirable,
brilage) et en réduisant I'encrassement des sugrfatéchange (performances thermiques

constantes). Cependant l'orientation relative desmps de vitesi@) et de potentie{E) ou le

traitement dans un jet (absence de paroi) sonpaesnetres technologiques spécifiques qui doivent
étre considérés avec la plus grande attention,&uariitre que les couplages irreductibles entre les
phénomenes hydrodynamique, électrique et thermique.

Au cours des dernieres années, nous avons dévealegpections de recherche et des collaborations
(tableau 7)portant sur 6ffre technologique (technologies de chauffage tubulaire)aespécificité
des matrices agroalimentaires(fluide encrassant, fluide rhéologiquement comglesuspension
solide-liquide). Les principaux problemes scieqgtifes étudiés concernent :

(1) I'nomogénéité du traitement thermique dans leséut®s continus,

(i) le suivi et I'impact de I'encrassement dans learégurs de chaleur,

(i) la caractérisation de I'écoulement des fluides dexes et plus particulierement

des suspensions alimentaires de grosses particules.

L'utilisation et la valorisation des travaux acadgms et industriels (publications, brevets,
communications) obtenus s'appuient sur une démantégrative des connaissances, le logiciel
SPC v1.0 (déepbt APP, n°87.75.436, Logibox: 210l8autleau L.) intégre une partie de ces
connaissances et résultats acquis durant ces ieErmannées et constitue un outil de diagnostique
et de décision a la disposition des mondes acadé&wsiet industriels.
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Tableau 7 : Synthése des actions et collaboratiorenées en fonction des technologies (CC: chauffage
conventionnel, EJI: effet Joule indirect et EJD: &t Joule direct) et des matrices alimentaires ébl(fluide
homogéne, suspension solide / liquide).

CC EJI EJD
@ Mesure & modélisation de la
® Encrassement des ECP surchauffe pariétale - Profils de
(ANS2004, DEPT. CEPIA) © Etude de la DTS dans températurdE U, EAU)
les TPC (tubes lisses et gy
® Etude de la conductivité des

@ Méthode et systeme pour la o
. modifiés, couplage : ) . N
mesure de I'encrassement thermique et hydraulique) fluides alimentaires pour T>100°C
q yaraulique). (coll. ENSAR)

(Brevet INRA)(coll. INRA .
(coll. HEI Lille) ® EncrassemerigJD (ELU).

Lille, Nantes et Rennes)
(contrat EDF/ALFALAVAL/INRA).
Couplage thermique — électrique

. . . « .. surles fluides hétérogénes (Batch)
@ Ecoulement des suspensions — Criteres d'homadgénéi ® Impact technologique (ECT, TPC,

(Interactions Hydrodynamique - Science des Aliments EJD) sur les produits hétérogénes
(Continu)**
(contrat EDF/BONDUELLE/MASTERFOOD/INRA)
U
® APPROCHE INTEGRATIVE LOGICIEL S.P.C— SIMULATION DES PROCEDES CONTINUS POUR LA STERILISATN DES
PRODUITS COMPLEXESECT,EJD,EJI)

Fluides
Homogenes

Fluides
Hétérogenes

B.3.2. Résultats académiques et appliqués issus de cessarax

Cette synthese illustre, au travers de travauxntéc€Tube a passage de courant, chauffage
ohmique), l'adéquation entre les demandes expripgéekes IAA (validation expérimentale) et les
exigences de connaissance liées a la recherchd/eritr@vaux académiques), pour laquelle un
partenariat industriel fort avec les équipementeries IAA est incontournable. Les performances
thermique, électrique et hydrodynamique des prasédédéfinition et la modélisation de criteres
quantitatifs (ex. homogénéité de traitement), l@emén place d'outils de décision (ex. arbre de
décision, dimensionnement, choix technologiquedpqrise en compte des cinétiques de réactions
sont autant de composantes a intégrer et relevemé démarche scientifigue générique propre au
GIA.

En cohérence avec kableau 7 nous présentons les résultats obtenus sous uUe dagecture
double : (i) la technologie de chauffage / la natralimentaire et (ii) leurs portées académiques

et/ou finalisées.
B.3.2.1. Chauffage par effet Joule indirect : Les tubes agsage de courant (TPC)

Le traitement thermique de produits fortement vesgquen procédé continu est devenu de plus en
plus commun dans les IAA. Pour chauffer ou refroicks produits, les échangeurs de chaleur
tubulaires sont généralement recommandés cardlgsent une perte de charge moins importante
que dans les échangeurs de chaleurs a plagues. (B&#) cette catégorie d’échangeur, les tubes a
passage de courant (TPC) sont utilisés dans l'indusgroalimentaire (IAA) et peuvent se
substituer aux technologies conventionnelles. Cebarmgeurs doivent assurer la seécurité
microbiologique du produit et une meilleure qualggce a un traitement thermique le plus
homogene possible.
Dans ce contexte, nos objectifs scientifiquesatrigues étaient doubles:
(1) étudier I'apparition de la convection mixte poursdiuides Newtoniens s’écoulant en
régime laminaire,
(2) quantifier et modéliser I'amélioration de I'homogiéd de traitement induite par des
modifications géomeétriques.
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* Académique :Impact de modifications géométriques sur 'nomégénde traitement en
fonction du régime d'écoulement et de la puissdecehauffe (collaboration avec D. Christophe
André, HEI et M. Benjamin Boissier, Mlle Nelly Fatg, M. Alexi De Tavernier).

Pour améliorer 'homogénéité de traitement, les ifitations géométriques des échangeurs de

chaleur peuvent étre utilisées méme en régime Emiren générant localement des perturbations

de I'écoulement et un mélange. Comme variable s&da DTS (distribution des temps de séjour)
est un parametre important et fréquemment utilaé péterminer les performances des échangeurs
de chaleur industriels. Ce critere fournis unernmiation sur le degré de meélange, de cuisson et de
cisaillement qui joue un role important sur la geédinale du produit.

QP . Flow-meter | |
: Relative pressure sensors
: Differential pressure sensor
: Température gauges (Pt100)
: Injection device > » > >
: Electrical conductimeter
|
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Figure 28 : Plate-forme expérimentale. Image debas Figure 29 : Modéles d'un réacteur piston en sérieex 2

lisses et modiufiées. / Experimental set-up anceirtjon ~ ROPA. / Cascade of a plug reactor) in series with 2 CSTR
device (SI) - image of smooth (ST) and modified (MT
tubes.
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Figure 30 : Courbes de DTS, E(t) en fonction du nbne Figure 31 : Variance réduite du modéle semi-empiiig
de Reynolds pour les tubes lisses et modifiés dendires décrivant les courbes de DTS en fonction du nombee

18/20. / RTD curves, E(t) versus Reynolds numbens f  Reynolds pour les tubes lisses et modifiées etitamétres
smooth and modified tubes and diameters 18/20. 18/20 et 23/25. / Reduced variance from semi-entgairmodel
of RTD curves versus Reynolds numbers for smootll an
modified tubes and diameters 18/20 and 23/25.
La DTS dans un échangeur industriel de type TR@ure 28) a été étudiée en suivant la
méthodologie décrite pdrhereska, 1998n premier lieu, les courbes de frottement @T& ont
été étudiées sur les échangeurs industriels (Ac@intubes et jonctionsJint/ext=18/20 and
23/25mm, L=1400mm) avec et sans modifications géogues en condition isotherme. A partir
des données expérimentales, les signaux normégsrédkntrée, X) et de sortie, W) avecB=t/ts
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ont été déduits. En second lieu, les solutionsyigaks des fonctions de distribution, E(t) ont été
établies a partir des données analygigsre 30). Les critéres expérimentaux (temps de résidence,
déviation standard) ont été quantifiés en fonctiordiamétre nominale des tubes, des modifications
géomeétriques et du régime d'écoulement. Enfin,appgoche systémique a permis de comparer le
modele DPF (Dispersed Plug Flow) et un modele sanpirique (Plug flow + 2 perfect mixers in
series). Ce second modele a été choisi du faitadgimsplicité et sa similitude avec la structure
physique du procédé, méme si dautres modelesqtesrapportés par Ham et Plazer, 2004
pourraient étre utilisés. Les expressions corredgganaux fonctions de transfert, G(t) et E(t) sont
simplement formuléegfigure 29). L'avantage majeur de ce modele est qu'un seahyre,a
(déduit des données expérimentales) est utilis¢ péarire la contribution du réacteur piston.
L'équation de Van Laar conduit a établir une relasimple entre a et la variance rédujie, Le
comportement du réacteur a été décrit en utiligalugiciel DTS Pro 4.ZLeclerc et al., 1995)

Ces travaux ont permis (i) d'étudier la DTS darss T€C (tube a passage de courant) lisses et
modifiés, (i) de démontrer et quantifier l'effitc des modifications géométriques et du
changement d'échelle (dimensionnement) sur I'hom@tge de traitement et (iii) de proposer et
valider par un modéle semi-empirique simple et stdyour décrire le comportement du réacteur.
L'homogénéité de traitemeitigure 31) a ainsi pu étre caractérisé tout en intégrantetgnre
d'écoulemen(l10 < Re < 2000)les dimensions des échangeurs et des modificgtl@et 23 mm)
Parallelement, le modele DPF s'avere inadaptélpsedaibles nombres de Reynolds.

Plus réecemment, limpact du transfert thermiquetéa &udié et fait actuellement l'objet d'une
valorisation (Fillaudeau, 2007, article soumisCe dernier travail démontre que (i) le transfert
thermique et le régime d'écoulement améliorentnibgenéité de traitement en augmentant la
contribution du piston et en réduisant la variarémuite, (i) une transition d'un régime laminaire
vers un régime turbulent est favorisée par I'édbmdnt et la surchauffe pariétale et (iii) la
robustesse du modéle établi en condition isotheshealide.

» Académique Définition d'un critére d'apparition de la convestmixte (collaboration avec D.
J.C. Leuliet et Mlle Morgane Beuf).
Lorsque le régime d’écoulement est laminaire etcdmvection mixte apparait du fait de la
dépendance thermique des propriétés physiquesodiwipfu,p). Ce phénomene se traduit par une
augmentation du coefficient de transfert de chatguchauffage provoquant une hétérogénéité du
traitement thermique subi par le prodituzzio & Parolini, 1994, Petukov et al., 1967, Alat al.,
1994].
Nous avons utilisé un échangeur de chaleur a dedsiflux constante (tube a passage de courant)
de section circulaire (L=6n1]int=36mm, Pmax=40kW) disposé horizontalement etifigpéement
instrumenté sur lI'ensemble de la longueur de cedfiffure 32). Dans un premier temps, nous
avons identifié les parametres influant sur I'afmar de la convection mixte afin de les regrouper
sous la forme d'un invariant de similitude dansalgport entre le nombre de Grashof et le nombre
de Reynolds(Gr/Re),, Une corrélation empirique entre ce nomi§@&r/Re),, et la longueur
d’apparition de la convection mix{g*) a été établie et validée expérimentalement. Langne
particularité de cet invariant de similitude repase I'introduction du nombre de Nusselt pariétal
calculé en convection forcée pul®ux). La deuxieme originalité porte sur la longueur
d’apparition de la convection mixte que nous niafgdns plus a une constante comme la plupart
des auteurs, mais a une grandeur dépendante dsis@unopératoires et de la géométrie.
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Figure 32. Positions axiale et radiale des thermogptes Figure 33: Modélisation de (L/D;) en fonction de

instrumentant le tube & passage courant. / Axialdan  (Re/Gr)y,, pour la totalité des essais non-isothermes sur
radial position of thermocouple along the tubulaEH.  des fluides Newtoniens en régime laminaire. / Evibdun
of (L'/Dy) versus (Re/Gg),
A partir de I'ensemble des points expérimentauxeob$, nous avons établi une corrélation
empirique entre le ratifL /Dy) et le rappor{Re/Gr),, en réegime laminaire comme le montre la
figure 33I'équation ci-dessous (intervalle de confianc8@ &b au risque- 20 %).

L* Re "7 LA N )
— =1234 Eéj =1234 EEst
Dh G mp g E:bo E:BED |:th

L’apparition de la convection mixte est traduite pae plage de valeurs ¢@&r/Re)comprise entre
0,06 et 1,2. En comparant nos résultats a la lgitdjghie(tableau 8) nous remargquons que les deux
criteres(Re/Gr)<0,5(Mahalingam et al., 1975 et Riou, 199&)(Re/Gr)<1 (Lefebvre, 1998jont
compris dans notre plage de valeurs. Cette cowalampirique apparait comme la plus appropriée
pour prédire I'apparition de la convection mixteupun fluide Newtonien.

Tableau 8 : Comparaison des différents critéres pfgrition de la convection mixte

Invariants de Plage d’Téugrietédreetﬁ[mmee par Mahalingamet al. Taine et Petit Riou Lefebvre
similitude . (1975) (1989) (1995) (1998)
min max
Mo D]
Gr :sz“ 272 18386
7
R
E— 0,06 1,2 <0,5 <0,5 <1
%I’ g mp |:D2
_ 9o D,
Ri= = 5,0.10* 8,90.10° >3,0.10° ~1 3,0.10°
o
[ApD3 T
Ra= 37 pm h—=p  299.16 1,10.16 1,6.16
7

B.3.2.2. Chauffage par effet Joule direct

Le chauffage par effet Joule direct (EJD) encorneelip chauffage ohmique {IJ constitue une
alternative potentielle aux échangeurs de chalenventionnels conductif / convectif. Apparue au
19ieme siécle pour chauffer des produits pompgBleat et Joshi (1998)]cette technologie n'a pu
se développer en raison de linexistence de matégtectrodes) et de systéme de régulation
adaptés. Un nombre limité de documents scientifiqueatant sur le chauffage ohmique du lait a été
publié au début du 20iéme siedknderson and Finkelstein (1919), Prescott (192@ktchell
(1935)]. Suite a l'apparition de nouveaux matériaux, plws constructeurs proposent notamment
des systemes ohmiques plus fiables. Les principgaxaux scientifigues et applications
industrielles réalisées a ce jour sont dédiés atement continu des fluides contenant de grosses
particules[Biss et al. (1989), Yang et al. (1997), Eliot-Goelux et al. (2001)ja leur traitement

HDR- Fillaudeau Luc -16710N 34



discontinu[Sastry et Palaniappan (1992), Zareifard et al. @3], et plus rarement de fluides
homogene$Berthou et al. (2000) et Fillaudeau et al. (2001)]

Le chauffage par EJD se définit comme un chauffagement volumique et a résistance directe par
opposition au chauffage classique par conducti@onrvection. Il consiste a appliquer un courant
électrique directement dans le produit s’écoulatrieeune paire d’électrodes. La chaleur générée est
une fonction directe de la géométrie des cellulespnductivité électrique du produit et la tension
appliguée. La conductivité électrique est une péd@rintrinseque du produit et essentielle pour
comprendre ce mode de chauffage. La connaissasgero@ds de température en fonction du temps
(procédé discontinu) et de la position (procédétinah est fondamentale pour l'analyse des
performances de cette technologie. L'équation desawation de I'énergie peut étre résolue et met
en évidence l'incidence de l'orientation relaties dhamps de potentiel électrique et de vitesse sur
le profil de température. Les couplages entre lesnpmenes hydrodynamiques, électriques, et
thermiques sont donc fondamentgfigure 34) et se doivent d'étre étudiés pour cette technelogi
de chauffage.

. . . . 0
Equation de conservation de I'énergie p[C, Bc;—t =0« (A M)+ ofoul’ +o,

[ ELECTRIQUE j

8
%
.
Z,
%
<
Q
.
=
<
[J

Viscosité

[ HYDRODYNAMIQUE | THERMIQUE j

Dissipation visqueuse
d'énergie

Figure 34 : Schéma de couplage des différents ph@énoes physiques intervenant pendant le chauffage gifet
Joule direct- extrait de Dopee EdF (1996). / Irrecible coupling between physical, electrical and tivel
phenomena.

* Académique Etude et modélisation des profils de températude éa surchauffe pariétale dans
un chauffage ohmiquee(_U, EAJ) avec ou sans encrassement (collaboration avecadsiVv
Maury, M. Mohamed Ayadi et Mlle Alexandra Legrand).

La conductivité électrique est une propriété irsique du produit et essentielle pour comprendre ce

le chauffage ohmique. Des corrélations de form#gérdntes, entre la conductivité électrique et les

parameétres expérimentaux, sont proposees, maigsjaaaelations uniques pour I'ensemble des
fluides agroalimentaires. Ces corrélations sortrnefilées sous une forme linéaire classique a deux
parametres dbs.c et a) en accord avec les données publiggire 35). L'analyse des données
référencées montre qu'une relation empirique dertae : a = alb .. aveca=0,022 et n=0,93

permet d'estimer le facteur de température dedeffualimentaires a partir de la mesure unique de la
conductivité électrique a 25°C, soit :

0=0,..+a Wi [0-25
Globalement, la conductivité électrique évoluedinément avec la température sauf dans quelques
cas comme pendant la cuisson de suspensions dhariideet al.(2003)] ou encore lors du
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chauffage daliment cru (pomme de terfdjang et Sastry (1997)]L'ensemble de ces données
montre que les fluides alimentaires ont des cordtéd électriquesg25°C) évoluant entre 0,01 et
10 S/m. La plage de conductivité électrique pemhétliser les fluides agroalimentaires homogenes
comme des conducteurs électriques et constituevantage évident pour l'application de l'effet
Joule direct pour leur stabilisation par voie thigune. Le comportement des fluides aux
températures supérieures a 100°C est peu décstlddittérature et nécessite d'étre étudié aniave
afin d'inclure les températures usuelles de stétitn.

1 15 —A— P=6kW, Pasteurisation (72)
DO Sastry & Palanappian, 1992 (3 points) —o— P=24KkW, Stérilisation (138C)

© Yongsawatdigul et al., 1995 (16 points) Surimi (pate) E / / V —o— P=30kW
! — —Ecart ala linéarité¢ maximal
10 1 \
\
\
5 \

AEl-Hajal, 1997 (20 points)
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,5 0,60 0,70 0,80 0,90 1,00

O Marcotte & Piette, 1998 (15 points)
7| +Davieetal., 1999 (4 points)
XLi etal., 2003 (2 points)
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Figure 35: Facteur de températurea) en fonction de la  Figure 36 : Ecart a la linéarité en fonction de lposition
conductivité électrique a 25°Cdbs-0) pour différents fluides  réduite et de la puissance de chauffe (0<P<30 k'¢gs

agroalimentaires. du lait entier, 8=50°C, Q=250 I/h (symbole plein :

ELV (e= 15 mm, I=76 mm et L=738 mm) o = %

symbole vide :E//V (e=465 mm et dh=48 mm) et
X =%/).

La connaissance des profils de température enifondu temps (procédé discontinu) et de la

position (procédé continu) est fondamentale pauralyse des performances de cette technologie
(tableau 9) Les résolutions analytiques de I'équation de emasion de I'énergie ont été établies et

mettent en évidence l'incidence de l'orientatidatinee des champs de potentiel électrique et de
vitesse sur le profil moyen de températfirgure 36).

Tableau 9: Approches analytiques et expérimentades différents modes de chauffage par EJD et poas g@roduits
de nature différente (i: nombre de phase).

FLUIDE HOMOGENE FLUIDE HETEROGENE
(ou hétérogene iso conductivité (composé de i phase)
électrigue)
é(t) e Solution analytique : Fryer et al « Equations différentielles (couplage
! (1993). électrique et thermique)

e Solution analytique identique sous Equations différentielles (couplage
hypothése d'un chauffage volumique électrique et thermique)

parfait.
o (t) =0 (t, X, Y, Z) Ox,y etz * Autres appr_oches .
PROCEDE . Autres approches : 1. Simulation numérique Sastry et
"BATCH"  @lt,X,Y, Z) 1. Simulation mjmérique Palaniappan (1992), Sastry et
2' local he. b Salengke (1998), Fu et Hsieh
: i\)/lpet;squur:)s _ OL(;a ‘: afIT (2’OOCI%) re (1999), Davie et al (1999), Ye et al.
: : ' (2004).
Marcotte et al. (1998). 2. Mesures locales (ThC, fibre

3. Mesures globales (MRI) : optique) :Zareifard et al.(2003)

3. Mesures globales (MRIl)Ye et al.
(2003 et 2004)
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Solutions analytiques : .
Cas n°1, EOV : Fillaudeau, 2004

Equations différentielles (couplage
hydraulique, électrique et thermique).

8,(% Y

Cas n°2, E//V : Benabderrahmane

et Pain (2000)

Equations différentielles (couplage Equations différentielles (couplage
PROCEDE hydraulique, électrique et thermique). hydraulique, électrique et thermique).
CONTINU Autres approches : e Autres approches :

1. Simulation numérique Quld-El- 1. Simulation numérique de Alwis et

Q(X, \ Z) Moctar et al. (1993), Quarini, Fryer (1992), Benabderrahmane et

(1995), El-Hajal et al. (1998),

Pain (2000).

Ivory ( 2000). 2. Test sur produits alimentaires :
Yang et al. (1997), Eliot-

Godereaux et al. (2001)

Une analyse des performances thermiques d'un agguffar EJD de géométrie plane (3 cellules
actives en série, section rectangulaite246mm, |=76mm et e=15mnthamp de potentiel

perpendiculaire & la direction de I'écoulemesifv , puissance 15k\Va été réalisée en fonction du
régime d'écoulement, de la puissance de chauftie da conductivité électrique du fluide. Une
difféerence de température paroi - fluid@,-T,, communément dénommé température de
pincemment et connue étant une force motrice deiigue d'encrassement, doit rester faible pour
l'utilisation du chauffage par EJD en agroalimestalLafigure 37 présente I'évolution dé, Ty
pour I'ensemble du plan d'expérience (régime dliéoment, puissance, conductivité électrique) en
excluant les phénoménes de convection mixte. Ugenantation de la différence de température,
Tw-Tp (valeur maximale proche de +10°C) est observésgla la puissance de chauffe augmente et
le nombre de Reynolds diminue. A régime d'écoulendérfini, I'évolution deT,-T, exhibe une
allure quasi linéaire en fonction de la puissaneeliuffe. Le coefficient directeua%(T.-Ty)/P)

est calculé et une corrélation empirique (Eq. dbke pour50 < Re < 4500, 0 < P < 1¢wet0.1

< Oyec < 2S/m, permet d'estimer la différence de températiizeT,, délimitant le domaine de
chauffage dit "volumique'T{,-Tp<0,5°C).

T, -T,
a=-2_b=00405Re ** avecR? = 0,8963

La différence de température paroi de I'électrodieiide, Tw-Th en condition propre a pu étre
modélisée a partir d'une corrélation empirique.ifgnfine simulation numérique (code de calcul
SPC v1.0) des profils thermiques (fluide, dépdctsbde) en fonction de la longueur de I'échangeur
a été réalisée pour des épaisseurs de dépbt emidlds résultats montrent que l'existence d'une
surchauffe pariétale pouvant induire la formatidnnddépdt entraine une augmentation de la
surchauffe pariétale due a un effet Joule généné ta dépdt stagnant. En conséquent, un effet
"boule de neige" des phénomeénes d'encrassemeairnentme instabilité des variables thermiques et
électriques.
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Figure 37 : Différence de température {(¥T,,) en fonction de la puissance et du nombre de Rdglageau et
saccharose 50%p/p, conductivités : G1, G2 et G3jmn x=432mm, }=ThC-7), / Temperature difference (Tw-Tb)
versus heat power and flow regime (Water and suersslution 50%w/w, electrical conductivities: G12@t G3,
x=432mm, Tw=ThC-7),

* Appliguée :Modélisation et conséquence d'un encrassemendiotr@itement thermique du lait
entier par effet Joule direct (collaboration aved-Bbrice Chopard, Alfa-Laval-Vicarb).
Les couplages entre les phénomeénes thermiquerigleciet hydrodynamique générés en présence
d'un encrassement dans un chauffage par effet doalet de géométrie plane ont pu étre étudié sur
matrice réel (stérilisation UHT du lait entier). dobjectifs scientifiques et techniques étaient :
(i) définir et valider expérimentalement un critéerendfassemenffigure 38) basé sur des
mesures thermiques et électriques globalegoRh
(i) simuler numériquement des profils de températuredé, dépbt, paroi de I'électrode)
pour démontrer l'effet "Boule de neige" des mécgaaisd'encrassemeffigure 39).
Dans ce contexte applicatif, les phénomenes a déresiet les criteres a satisfaire pour réussir une
opération de stérilisation avec cette technologietthuffage ont été explicités et analysés.

EJD dans le
dép6t stagnant

40 ~
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1| =-Td-Th, [T]

o
©

@ Config. n°2 (Q=300 I/h, de 132 & 139°C
A Config. n°3 (Q=270 I/h, de 116 & 137°C

Coefficient de dissipatior
thermique, Rheo [/]

[
o
L

Ecart moyen de températures

fluide-dépét et fluide-électrode, [C]
N
o

08 O Config. n°4 (Q=270 I/h, de 106 & 135°C ]
8 @ Config. n°5 (Q=180 I/h, de 94 & 138°C) ]
0,7 ———+———+—+—+——t—+———————— 0 T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700 0 1 2 3 4 5 6
Temps, [min] Epaisseur du dép6t, [mm]
Figure 38: Coefficient de dissipation thermique Rien Figure 39 : Evolution des différences moyenne des

fonction du temps (Configuration n°2 a 5) / Heats#iipation températures fluide — dépét et fluide - électrodefenction de
coefficient versus time in ohmic heater (Configuiah n°2 to I'épaisseur de dépoét (Fluide : lait entier, Q=200t, T,=50°C,
5). Tp=92°C) / Modelling of wall overheating due to dejitos
evolution of temperature differences, Th-Tw and Tio- versus
the thickness of deposit.
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Ce travail expérimentale sur matrice réelle esheid'enseignement et révele que plusieurs
phénomenes doivent étre évités lors du traitemefiudies alimentaires encrassant :
L'apparition de la convection mixte. La convection mixte apparait rédhibitoire poutrigtement
thermique de fluides alimentaires thermosensibiesxkibant un pouvoir encrassant. Elle entraine
(i) une hétérogénéité du traitement thermique s méme section et (ii) une surchauffe locale
importante génératrice d'encrassement. Ces phémsnmrt été étudiés de maniére approfondie
dans des configurations comparables en I'abseanerdssemer{Ould El Moctar et al., 1993; EI-
Hajal et al., 1998)
Une différence de température paroi de I'électrode- fluide, T,-Tp, €levée Le contrdle de cette
différence de température est essentiel car ellé amorcer un mécanisme d'encrassement. La
corrélation empirique établie permet d'estimerecetleur et montre I'existence de conditions de
chauffage quasi volumique si le régime d'écoulerasnturbulent.
Le développement d'un dépbt encrassantlLa simulation numérique de conditions de
fonctionnement en présence d'un dép6t démontreifiautté de traiter un fluide alimentaire
encrassant dans un tel systeme. L'analyse des m@esnmet en évidence un couplage dominant
entre les transferts thermiques induits par l'effetle direct dans le dépdét et les phénomeénes
convectifs étroitement lies a I'hydrodynamique leca sa surface. L'effet "boule de neige" des
phénomenes d'encrassement est alors synonyme uistabilité des variables thermiques et
électriques du procéde.
(Pelecj
— Pther t=0

Rh, =
( Pelecj
I:)ther t

Une dérive du coefficient de dissipation thermiqueRhco. Lors de la stérilisation du lait entier,
nous avons montré que la nature de I'encrassenmeeprasluisant dans le chauffage ohmique
semblait similaire a I'encrassement classiquemesgroé dans un ECP, méme si I'analyse chimique
du dépb6t n'a pu étre effectuée. L'impact de l'essenment sur les performances thermique et
hydraulique semble négligeable dans le chauffageiae alors qu'il induit une décroissance
importante du coefficient de transfert de chaléum® augmentation drastique de la perte de charge
dans un ECP. Cependant, l'utilisation du coefficoln dissipation thermique permet de suivre une
dérive des performances thermique et électriquehduffage ohmique lorsqu'un encrassement y est
généré dans des conditions défavorables induisentiagradation thermique du dép6t (brulage) et
une instabilité des variables thermiques et égags(figure 40).

En conclusion, le chauffage par EJD étudié présantgendement énergétique remarquable et
proche de 100%. Cependant, sa mise en ceuvre ptaitégnent thermique de fluides alimentaires
sera restreinte aux conditions suivantes :
(i) un régime d'écoulement turbulent afin d'évitergagénoménes de convection mixte
et d'obtenir une surchauffe pariétale la plus é&jmssible en condition propre et
(i) le traitement de fluides présentant un faible pi@éencrassant dans les conditions
opératoires considérées et générant un dépot sb@&paiet conductivité électrique
faibles.
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CONFIGURATION n°2 : CELLULE 3
136.5°C ==> 139°C

S CONFIGURATION n°3 : CELLULE 3
— L 2 129.8°C ==> 137°C

CONIGURATION n°4 : CELLULE 3 CONFiG-URAT|ON n°5: CELLULE>3
124.7°C ==> 134°C X 123.2°C ==> 138°C

L — o

Figure 40 : Observation de I'encrassement généré |galait entier dans la cellule n°3 du chauffagehmique aprés
les expériences n°2 & 5. / Observation of foulingngrated by whole milk in cell 3 of ohmic heatetteaf experiments
210 5.

B.3.2.3. Traitement thermique de fluides alimentaires comypds :

B.3.2.3.1. Les suspensions solide-liquide en procédé continu:

Dans les industries agroalimentaires (IAA), le temient thermique en continu se présente
aujourd’hui comme un moyen efficace et économigeielétruire des micro-organismes dans une
grande variété d’aliments (produits lactés, maageldie légumes, petits pois, fruits au sirop, etc.).
En raison de ses applications industrielles, I'émment des fluides newtoniens et non-newtoniens a
fait I'objet de trées nombreuses études théoriquexgérimentales. A l'inverse, les travaux portant
sur I'écoulement de produits alimentaires diphassg(solide - liquide) sont séverement limités par
le manque de connaissances (compréhension et metitil) des principes qui régissent le
comportement de tels produits dans les équipenmahistriels. L'état de I'art sur la caractérisation
de suspensions montre également une grande dévdestclassifications des écoulemétkuda,
1981 ; Fagla, 2002 ; Grabowski & Ramaswamy, 198astry & Zuritz, 1987)Ces derniéres sont
généralement basées sur une appréciation visleslauteurs observant les particules se déplacant
dans des sections transparentes. De nombreusablgarexpérimentales régissent le comportement
des suspensions solide - liquide : les dimensi$orme et la concentration en particules, les
ratios de masses volumiques et leur dispersioopmeportement rhéologique du fluide porteur, le
régime d'écoulement ou encore la géométrie eelitation des conduitg€handarana, 1992 ;
Ramaswamy et al., 1992 ; Sancho & Rao, 1992 ; Skdlee, 1992 ; Yang & Swartzel, 1991 ;
Sastry, 1993 ; Abdelrahim et al., 1993 ; Lareo kf 4997) Toutefois, I'influence de ces divers
parameétres sur la distribution des particules audmla section de passage est assez mal connue.

» Académique :Criteres définissant le degré d'homogénéité dsusgpension en écoulement
(collaboration avec Mr. Jean-Yves Lecompte, Mllexsindra Legrand, M. Laurent De Ferrier)
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Une méthode basée sur la visualisation de I'écoeiénet sur une analyse géométrique de
suspensions solide — liquide a été développéedaficaractériser quantitativement et objectivement
leur homogénéitéfigure 41). Elle consiste a déterminer la distribution cureul@és particules dans
des conduites cylindriques. L'écoulement de suspesignodeles et réelles a été étudié en fonction
du régime d'écoulement, de la concentration encpées, du comportement rhéologique du fluide,
du diametre de la conduite et de son orientationZbntale ou verticale).

O 3161h Viseur 3 (Q = 48 mm, vertical)
T~ 1 O 20181h . -
x A 2922 1/h
% 0.8 — Suspension homogéne
Q — —Suspension décantée
S K
£ 0.6 1 \
3
2 \
c 0.4
2 \
2 02- \
a8 0 A )
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Position relative x* [-] Eau - C, : 14,75 % - Débit : 500 I/h
o 2331h Viseur 2 (b = 48 mm, horizontal)
O 4651/h
= 1. A 7181h
%, o 980 Ih
o 0,8 Suspension homogéne
2 — —Suspension décantée
g 0,6
>
o
c 0,4
S o
2 0,2 =
|72} < . N
a ° | | | ‘ | Fluide B - G, : 18 % - Débit : 465 I/h
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

Position relative y* [-]

Figure 41 : Distributions cumulées de la concentiat en particules et illustration des écoulemeifEuide modéle
. eau + bille d'alginate) et réel (fluide non newtgen + particules réelles) - V2 et V3. / Cumulatidistributions of
particles and illustrations of quasi-homogeneousr@@uct A, V2 vertical duct, Dc= 36mm, Cp=8.3%w/ws8D0I.h-

1) and heterogeneous (Product B, V3 horizontal ducbc=48 mm, Cp=18.1 %w/w , Q=2922 |.h-1) suspemsio

Nos résultats démontrent que des critéres quaf#itatso, h*10, y*s0 €t y*10) issus de la distribution
cumulée des particules peuvent étre définis poactériser 'homogénéité des suspensifigsre

42). La concentration (en particules) minimale de fation d'un lit Cpmin) apparait comme un
critere fondamental pour distinguer les comporteémedes suspensions. En revanche, les
corrélations établies en fonction d'invariants oheilgudes telles queCp, Re, Fr, Arrestent d’'un
intérét limité méme si de fortes analogies compoetatales sont observées entre les suspensions
réelles et modéles.
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Figure 42 : Evolution de y%, en fonction de la concentration en particules podifférents débits — Conduites
horizontales (V1, = 36 mm et V2, =48 mm) — produits modéles (A) et réel (B). / Evidm of y*50 and h*50
according to particle concentration for products@nd B (V1, Q= 36 mm et V2, B=48 mm).

» Appliguée :Définition et application d'un arbre de décisiamuppasser d'un procédé batch a un
procédé continu pour le traitement thermique (HT8d suspensions alimentaires de particules
fragiles en intégrant les contraintes liées a iame des aliments, I'hydrodynamique et les
technologies de chauffage (collaboration avec Mlstine Santer, Mlle Magali Renuy, Mlle
Alexandra Legrand).

Du fait d'une composition et de propriétés compdeXe traitement thermique en continu de

suspension solide-liquide (e.g. particules fraggessuspension dans un fluide porteur visqueux

non-newtonien) reste une opération empiriqgue ettaile comparée a l'appertisation. Les
technologies alternatives (e.g. chauffage ohmiqe)vent permettre un traitement HTST (high
temperature short time) mais requiérent une parfaihnaissance des propriétés thermomécanique

et électrique des phases liquides et solides. tagwiptés des aliments sont nécessaires et joment u

réle significatif pour prédire et définir la quaiet le comportement de suspension solide-liquide.

Dans notre contexte applicatif, les propriétés ddcbts rougesRhaseolus vulgaris ).et d'un

fluide porteur exhibant un comportement rhéologiqona-Newtonien ont été étudiées tout au long

du procédé de transformation. Les propriétés phgsiqcomportement rhéologique, densité, forme
et dimension), mécaniques (module élastique, cograet déformation maximales) et thermique

(chaleur spécifique, conductivité thermique, diffité thermique) en fonction de la teneur en eau

(11.6 to 67.4% w/w) ont été rapportées et analyfégaes 43 et 44)La conductivité électrique

(propriété électrique) a été décrite en fonctiodadeempérature et de la concentration en particule

par une équation semi-empirique.

1,27 ©Dry beans (DB) O Hydrated beans (HB) 100
A Blanched beans (BB) O Cooked beans (CB)

< Dry bean (DB)

O Hydrated bean (HB)
A Blanched bean (BB)
O Cooked bean (CB)

14

o
©
|

10

Maximal stress, @ [Pa]

Cumulative and distribution
function, F(x) and f(x) [-]
o o
ES o

021

01

Thickness, e [mm] Maximal Deformation, & [%]

Figure 43 : Distribution normale de I'épaisseur des  Figure 44 : Contraintes a la rupture en fonction da
particules en fonction de la teneur en eau le lodg déformation maximale admissible pour différents dég
procédé. / Normal distribution of particle thicknes d'hydratation des particules le long du procédévaximal
versus water content along the process. stress versus maximal deformation for particles Ingtion
rate along the process.
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Les facteurs limitant pour réussir un traitementSATd'une suspension hétérogene en procédé
continu ont été identifiés, discuté et ont perméatblir un arbre de décisidfigure 45) intégrant

les contraintes technologiques (technologie de fthge), hydrodynamiques (structure de
I'écoulement) et liées a la science des alimentsp(g@tés physique, thermique, mécanique et
électrique).

DECISION TREE : SOLID/LIQUID SUSPENSION

LIQUID & SOLID PROPERTIES
Thermal (c, k, o)

Electrical (o) <—
‘ |

Physical (dsp, shape, p, p)
Mechanical (E, €, Gmax)

FOOD SCIENCE

PROCESS PARAMETERS
Fluid and particles properties,
Flowrate, Concentration,
Geometrical modification.

Ap significant ?

FLOW OF SUSPENSION
PUMPING / BLOCKING ?
RESIDENCE TIME DISTRIBUTION?
SUSPENSION HOMOGENEITY ?
MECHANICAL DEGRADATION ?

HYDRODYNAMICS

Accurate concentration,
Homogenous suspension,
No duct blocking,

No mechanical degradation

HEAT TREATMENT
ELECTRICAL CONDUCTIVITY ?

OHMIC HEATING IN CONTINUOUS PROCESS
SECURITY, QUALITY, HOMOGENEITY OF FINAL PRODUCT

RELIABILITY, ECONOMICAL PAY-BACK

HEAT TRANSFER

Figure 45 : Arbre de décision pour le passage dprocédé batch a un procédé continu lors du traiteméhermique
par chauffage ohmique de fluides alimentaires corapés (solide-liquide suspension). / Passage frobagch to
continuous ohmic heating process for complex solidiquid food suspension - Decision tree [Fillaudea2006].

B.3.2.3.2. Les fluides agroalimentaires encrassant

* Appliqué : Développement d'un capteur d'encrassement (codlibo avec M. Pascal
Debreyne, LGPTA, D. Josef Korolzuck, STLO, D. R&ardénas, GEPEA, M. Fabien Cozic,
M. Judicaél Lejay).
Lors de leur transformation, les produits issusl'dgriculture évoluent (réactions chimiques et
biochimiques, croissances microbiennes, traitemietsniques, etc.) générant la plupart du temps
des phénomenes d'encrassement des équipementdeaveioétiques (quelques minutes a quelques
annees) et des intensités (quelques micrometragel@ups centimetres) tres variables. En agro-
alimentaire, I'encrassement reste un phénomeénecomapris (e.g. colmatage des membranes de
filtration lors de la clarification d'un modt derfieentation, encrassement des échangeurs de chaleur
lors de la stérilisation UHT, développement d'uofibn dans les tours aéroréfrigérantes), méme si
spécifiguement certaines applications telles qu@dsteurisation et la stérilisation des produits
laitiers sont largement étudiées, comprises etris@@s(Praskash et al., 2005)
La connaissance et la modélisation des mécanistaasrdssement (dépot minéral ou organique,
développement de biofilm), ainsi que le développainaoutils de pilotage de ces procedeés,
présentent un intérét scientifique et économiquénimable(Fillaudeau, 2006) Plusieurs systémes
de mesure basés sur des méthodes chimique, méeaniguique, électrique, ultrasonore,
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rhéologique ou thermique sont rapportés dans tierdiure(Duffau et al., 1991, Praskash et al.,
2005) Ces techniques peuvent s’avérer plus ou moinsfagantes (mesures globales ou locales,
précision et robustesse de la mesure, estimatiofépi@sseur de dépot), mais présentent parfois
'inconvénient d’étre complexes dans leur conceptau dans leur mise en ceuvre. L'Institut
National de la Recherche Agronomique (INRA) a amss au point un capteur d’encrassement,
basé sur la méthode du fil chaud et couplé aux rasgie flux de chaleur et des températures du
fluide et de paroi (brevet INRA n°288569Killaudeau et al., 2006adans un environnement
thermique et hydraulique controlé.

Dans ce contexte, un capteur d'encrassement, déa®@OMOSYS1-HW et exploitant un brevet
INRA (n°FR2885694) s'appuyant pour partie sur lahoée du fil chaud, a été développé et
comparé a deux méthodes globales (perte de changticient global de transfert de chaleur). Une
analyse critique (précision, mesures locales obalés, estimation de I'épaisseur d'encrassement,
suivi du nettoyage) a été rapportée et mis en avildes avantages et les limites de chacune des
méthodes. Le capteur BIOMOSYISHW présente un intérét scientifique et industpelur une
quantification locale du dépdét en phase de formafemcrassement) ou d'élimination (nettoyage),
ou pour l'analyser sous des conditions opérataicgdgrélées. L'implantation de ce capteur, son
mode de fonctionnement, son environnement thermejueydrauligue sont autant de facteurs a
intégrer pour effectuer une mesure fiable. La ceés entre l'estimation en ligne et la mesure
postopératoire de I'épaisseur a été vérifiee possibilité de positionner ce capteur dans un éndro
quelconque de la ligne de production permet detexcdes zones sensibles. L'information fournie
est complémentaire de mesures globales dans [ibbjlhen pilotage optimisé des procédés ou
d'aide a la décision.
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©- Produit B
—@— Produit C

HN03 :
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Figure 46: Evolution des signaux du Figure 47 : Cinétique et efficacité du

capteur Biomosy&/-HW (I, U, Th, Tw,4T) — nettoyage apres les étapes alcaline et acide —
Etape d'encrassement avec le produit C —/ NEP apres les essais d'encrassement avec les

Evolution of Biomosy%£7-HW sensor produits A, B et C - / Cleaning kinetics and
parameters (I, U, Th, TwAT) - Fouling step  efficiency after alkaline and acid cleaning step —

with C CIP step after fouling experiments with A, B

and C -.

» Appliguée : Logiciel de simulation des procédés continus (SA®) pour la stérilisation
(stabilisation) des produits complexes (collaboratvec M. Frédéric Delcroix).

Ce travail repose sur la notion d'échangeur — eéacit s'appuie sur Il'utilisation et la valorisatio
des travaux académiques et industriels (publicatimavet, communication) dans une démarche
intégrative des connaissances acquises ces 7 meynanées. Les performances thermique,
électrique et hydrodynamique des procédés, la itiéfinet la modélisation de criteres quantitatifs
(ex. homogénéité de traitement), la mise en pldoatits de décision (ex. arbre de décision,
dimensionnement, choix technologique) ou la prisecempte des cinétiques de réactions sont
autant de composantes qui sont alors a intégrer.
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SPC v1.0 (dépbt APP, n°87.75.436, Logibox: 2101ppar objectif de simuler les performances
thermiques des procédés continus lors de la satidn des fluides alimentaires complefegure
48). Ce code vise a :
(1) simuler les performances thermiques (profil themriglu fluide, de peau et de dépbt) et
hydrauliques (perte de charge) d'un échangeur,
(i) prendre en compte l'incidence d'un dépot encrassant
(i) intégrer I'évolution qualitative (chimique et mibrologique) du produit au travers de
plusieurs cinétiques de réaction,
(iv)  comparer l'efficacité et les conditions de fonatiement de plusieurs technologies de
chauffage : chauffages conventionnels méthodiquangtméthodique, chauffage par

effet Joule Indirect, chauffages par Effet JouleeEti avecELV et E //V .

S.P.C.
INTRANTS Slmglgtlon_ Procédé Continu EXTRANTS
Stérilisation des Produits
Complexes
Niveau 4 ) i
Profil des températures

Particules e > au sein des particules
Niveau 3 AnA

Dépot et/ou Performances thermique

Cinétiques ~—1— — > et hydraulique vs

d'encrassement Surface et temps
CODE
fffffffffffffffffffffffffffffffff == de CALCUL i e ittt St
Niveau 2
Cinétiques chimique, L .
biochimique et -—1 N—p Efficacité stérilisatrice,
microbiologique cuisatrice et concentration
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, 1 N S
Niveau 1
Fluide © i
Conditions opératoires ®— Performances thermique et
Procédé hyraulique vs Surface

Figure 48 : Architecture principale (intrants, extnts, niveau de modélisation) définie pour le pragnme SPC
V1.0. / Structure of SPC v1.0.

Le code source développé s'appuie sur l'analyseitiué des différentes technologies de chauffage.
Les équations fondamentales de la thermique, leglations semi-empiriques entre invariants de
similitudes pour les procédés considérés et leatioek de thermodépendance des propriétés
physiques des fluides constituent un systeme di@mqsadifférentielles pouvant étre résolu par des
méthodes numériques, facilement programmabless sidaditions d'initialisation et les criteres de
convergence (respect des bilans matiere et theahispnt imposés. La résolution numérique des
systemes d'équations différentielles (thermiquedrdnylique, chimique, dépbdt encrassant) est
réalisée par discrétisation unidimensionnelle afpgasen fonction de la longueur d'échangeur par la
méthode de Runge-Kutta d'ordre 4.
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B.4.LES BIOTECHNOLOGIES : TRANSFERTS COUPLES DANS LES REACTEURS BIOLOGIQUES

B.4.1. Cadre administratif et objectifs scientifiques

Depuis février 2005, j'exerce mon activité sciegti€ au sein du LISBP (CNRS UMR5504 — INRA
UMR792, INSA). Afin de mieux rendre compte de I'imgp de ma mutation et des activités initiées
et en développement, nous décrirons successiveatestmmairement la structure puis I'équipe
d'accueil et enfin le positionnement de mes actsmentifiques.

B.4.1.1. Présentation générale du LISBP

Le LISBP est issu de la fusion du Laboratoire Bibtelogie-Bioprocédés (LBB) UMR
INRA/CNRS/INSA et du Laboratoire d'Ingénierie demdé&dés de I'Environnement (LIPE) de
I'INSA et il associe des équipes de recherche dsnactivités relevent des Sciences du Vivant et
des Sciences Pour I'Ingénieur. Le périmétre desaetité renforce fortement les études génériques
en Génie des Procédés de I'ex-LBB, tout en ouvvams les perspectives ambitieuses dans le
domaine de la biologie intégrative. Les connaissargénériques issues des diverses équipes de
recherche convergent vers une meilleure compréberdes interactions dynamiques et multi-
échelles entre les micro-organismes / enzymes @t émvironnement physico-chimique et
mécanique. L'ensemble nécessite une analyse désmsgs complexes, aussi bien dans leur
composition que dans leur évolution spatio-temperel
Les concepts mis en ceuvre vont de l'ingénierie lmieprocédés a lingénierie cellulaire et
moléculaire. Les sciences du vivant (noyau cemleason activité) sont intégrées dans la notion de
génie de la fermentation pour des applicationgetbdans l'agroalimentaire (fermentation), la santé
(biomédical), les énergies vertes (biocarburantlestvironnement (dépollution). Les équipes de
recherches sont orientées selon cing axes disgis Ces domaines sont ensuite subdivisés en
équipes de recherche appelées EAD (Equipe d’AcdasilDoctorants, cadres jaunes) qui prennent
en charge des sujets beaucoup plus précis. Lesgemdisciplinaires du laboratoire sont :

1. Biocatalyse,

2. Physiologie et métabolisme microbien,

3. Systémes microbiens et bioprocédés,

4. Transfert interface et mélanges,

5. Séparation interaction et procédés hybrides.

B.4.1.2. Activités et thématiques de I'équipe Génie Micrdbigique (EADS8)

L'EADS, Equipe de Génie Microbiologique: analysestéynique et innovation des procedes, est
rattachée a I'axe "Systemes Microbiens et Bioprég€gelle est placée sous la responsabilité de Dr.
C. MOLINA-JOUVE et se compose, en Aolt 2007, dgédmanents (2 PU, 2 MdC, 2 CR, 3IR et 2
Techniciens) et 5 doctorants. La thématique deulfg® concerne I'analyse des dynamiques et
stcechiométries des réactions microbiennes, afutedtifier les processus et mécanismes limitant
les performances des systemes microbiens d’inf@e@és dans des environnements extrémes,
proches des conditions industrielles. L'objecti§ deémes de recherche est de mieux comprendre la
relation procédé — environnement - physiologie deroorganisme afin d’en déduire les conditions
optimales de sa mise en ceuvre. La démarche viegaodtiquer les étapes limitantes, a y remédier
et a caractériser I'influence des parametres pbysitmiques sur le comportement microbien et sa
physiologie : effet de substrats (conception deienmd, inhibitions, biodisponibilité), effet des
produits (activations, inhibitions). Ces activigappuient sur la mise en ceuvre de microorganismes
modeles (ou sous contraintes industrielles) et danenvironnement quantifié (sans limitation par
les transferts de matiere ou de chaleur) avec de#s od’études adaptés aux mécanismes
biologiques ciblés. L'analyse des cinétiques réantlles se fait a trois niveaux d’observation :

1. Analyses macroscopiques : Variables d’état et enmementales,
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2.  Analyses cellulaires : Variables biotiques, acéisienzymatiques, composition, flux,
3. Analyses moléculaires : Génomique fonctionnelladcaiptome.

Les activités scientifiques développées au seifédripe s'articulent autour de 4 themes :

1. Intensification de productions microbiennesdans le cadre d'une démarche générique,
appliguéea la production de biocarburant. Etudecdefigurations de Bio-Procédé et de leur mode
de conduite (Optimisation de Performances, Minitisaco-produit), et maitrise du comportement
microbien (Viabilité cellulaire en milieu extrémajd)

Application : 1. Biocarburant (Production de BIOEANOL et de LIPIDES), 2. Valorisation
industrielle (Appui Scientifique et Technique, Logl de MODelisation des PROductions
BIOlogiques)

2. Interactions dynamiques entre phénomeénes biologigseet physiques Micromélange et
Bioréactivité (Action de collaboration entre leeaxTIM et SMB)

3. Analyse physiologique intégrée et flexibilité métatlique. Analyse systémique de la
transition Respiro-Fermentaire chez la lev@@&ccharomyces cerevisiaeloméostasie cellulaire
chezSaccharomyces cerevisiféleffets des Acides Faibles).

4. Description et Simulation des systémes microbiens Modélisations Structurées.
Modélisations d'aide a I'expérimentation. Ce there propose de valider des hypothéses
métaboliques (Minimisation de la production de ghpt lors de la fermentation alcoolique), et de
développer des capteurs logiciels (Production deamsgcines parStreptomyces ambofaciens
descripteur meétabolique, simulation et capteur ciegyi Conception/Stratégie/Optimisation de
bioprocédés au travers de logiciels de conduite.

B.4.1.3. Objectifs scientifiques et positionnement

Le bioréacteur est mis en ceuvre dans des objatgifsransformation de la matiére premiere
fermentescible en molécules d’intérét (productian Womasse, de métabolites intra ou exo-
cellulaire). La "réaction" microbiologique est &l en situation d'application et dans des
conditions "industrielles". La démarche intégratilel'équipe se heurte cependant a des "ruptures"
d'échelle temporelle (temps caractéristiques desegsus physiques: mélange - transfert, diffusion)
et spatiale (observation a I'échelle du bioréacteur microorganisme, de lintra-céllulaire) en
fonction du niveau d'étude et de la complexité€idéormation biologiqudfigure 49). La nécessaire
mise en ceuvre de mesures locales pertinentes Il{ldecet son environnement) permettant de
caractériser la vitesse, la concentration, la teatpge pour quantifier les flux de chaleur, de évati

et de quantité de mouvement, trouve logiquemeptasze.

Approche systémique bioréacteur / biologie
TEMPS de REPONSE des SYSTEMES BIOLOGIQUES (s
1 10t 102 10% 10*
I | I | I

Controle allostérique Modification

Contrdle par m-RNA J) pools enzymatiques

A

"y Yy,
DIFFUSION - &\ Régime permanent

g N

_adl
= Culture continue transitoire
FED-BATCH P |

Culture continue ‘

MELANGE- TRANSFERT

TEMPS CARACTERISTIQUES des PROCESSUS PHYSIQUES
‘Mise en ceuvre adaptée aux mécanismes biologiques limitants
identifiés
‘Niveau d'analyse restreint a I'observabilité du systéme
‘Interaction dynamique m==—==> Approche systémique

Figure 49 : Temps de réponse des systemes biol@giguConstant time of biological systems.
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Les concepts et approches expérimentales que onabsitons développer portent sumpact des
caractéristiques polyphasiques d’'un milieu de cultte complexe évolutif sur les phénoménes
de transfert. Ces approches doivent s'inscrire dans les contufgquipe Génie Microbiologique
et plus particulierement en accord avec les thémets2 (8.B.4.1.2). Dans ce cadre, des approches
macroscopiques et pour partie a I'échelle de lleetont envisagées. Les approches a I'échelle
moléculaire et/ou la modélisation cellulaire repasur des formations initiales et des compétences
tres différentes des miennes, ne sont pas a ced@us le champ de mon projet. La difficulté
majeure réside dans la quantification des phénosngimgsiques complexes par le développement et
la mise en ceuvre d'outils spécifiques in-situ samspromettre la maitrise de Il'activité biologique /
dans le respect de la réaction biologique.
Par rapport a ce theme, nous nous attacherons cndiép aux questions suivantes : A quel
questionnement scientifique cherche-t-on a répoRdrQuels dispositif expérimental et
méthodologie sont envisagés ? Quels moyens hureaiitsanciers sont nécessaires ou acquis pour
soutenir ce travail ?
Les actions scientifiques initiées peuvent s'imeceautour de 3 mots clésMilieu biologique
(polyphasique et évolutif), Bioréacteur, Mesures pysiqueset I'ensemble s'articule autour des
outils classiques du génie des procédés (opératndtaire, invariant, bilan, transfert, couplage,
approche systémique, modélisation et réaction)iqugd au bioréacteur. Concrétement ce cadre
généraltableau 10)se traduit par la mise en ceuvre de 2 actionsipsles :

1. Etude hydrodynamique de réacteur biologique par deapproches globales,

2. Mesures et caractérisation en ligne et/ou hors ligndes milieux biologiques.
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PROFIL THEMES OBJECTIFS | PERIODE / CONTEXTE / MOYEN S HUMAINS

0 1. Procédé de séparation par Période 2007-2010

s 3 membrane « Veille scientifique et technologique / bibliograghi

Q0 E 2. Traitement thermique en IAA + Publications scientifiques

;Q 28 3. Technologies alternatives de » Expertises et formations

3 g @ stabilisation et conservation des

0 e 3 aliments.

38 % + Valorisation du brevet et transfert Période 2007-2008

2 £ 4. Capteur d'encrassement technologique, « ACPI (dept CEPIA) : valorisation du brevet INRA

|°_=5 s - -ap «  Mises sur le marché des prototypes et « Collaboration avec NéoSENS et P. Debreyne (LGPTA

validation sur sites industriels.

« Soutien de 'AVAMIP

1. Identification hydrodynamique des réacteurs biabgiques.

de séjours dans un bioréacteur
hydrodynamique complexe

11. Etude de la distribution des temps

Identification et modélisation hydrodynamiq
d'un réacteur bi-étagé avec recirculation
cellulaire (BBRC) a travers la Distribution de
Temps de Séjour (DTS) des phases liquides|
biomasse et gaz.

Approches globales (DTS)

UBériode : 2005—2008
« ANR Blanc IDyBioBiop
s+ Post-doctorante INRA-CEPIA: L. BenGaida (2007-200

2. Mesures et caractérisation en ligne et hors lignde milieux biologigues,

21. Etude rhéologique et mesures
physiques hors ligne

Apprentissage et formation personnelle a la|
fermentation,.

Etude et modélisation du comportement
rhéologique d'un mout de fermentation en ph
de croissance et d'accumulation,

Période : 2005-2008

« Programme Airbus - Doctorat J. Cescut (2005-2008).
« ANR Lipicaéro (2008-2010)

ase Collaboration avec I''MFT (D. Anne-Archard)

22. Mesures et caractérisation en
ligne et hors ligne des les milieux
biologiques complexes et évolutifs

Réalisation, instrumentation et contréle d'ur|
plate-forme de caractérisation des écouleme
de milieux de culture complexes

Comparaison de mesures physiques en lign
hors ligne,

Impact du comportement rhéologique sur le
phénomenes de transfert.

éPériode : 2007-2010

nts Soutien de la structure fédérative FERMaT

« Collaboration avec I'IMFT (D. Anne-Archard)

e et Bourse MESR : doctorat Y. Manon (2007-2010, co-
encadrement Fillaudeau L./Anne-Archard D.)

s Demande ANS2008 + soutien financier

Transferts couplé dans les réacteurs biologiques.

en-ligne de la rhéologie des modts d
fermentation.

23. Développement d'une métrologie

Etude du couplage irréductible transfert
thermique — quantité de mouvement.

Développement d'un micro-capteur innovan
en technologie Microsystéme - Intégration de
régimes thermiques permanents et
instationnaires —

Découplage des mesures d'encrassement €

Période : 2007-2010

«  Programme régional MIDIP

t«  Collaboration avec la LAAS-CNRS, CIRIMAT et

2s  NEoSENS.

» Bourse CIFRE : doctorat J. Crattelet (2007-2010, co
encadrement Fillaudeau L./Esteve D.).

t de

la rhéologie du milieu.

Tableau 10 : Synthése des activités scientifiqu&bjectifs, période et cadre contractuel. / Ovewief scientific activities.
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B.4.2. Structuration des actions et perspectives

B.4.2.1. Identification hydrodynamique de réacteurs biologigs.

Les chercheurs du LISBP ont développé un bioréadteétagé avec recyclage cellulaire (BBRC)
dédié a I'étude du comportement de la levBeecharomyces cerevisiam condition de hautes
concentrations en biomasse et en éthanol. Le préftage est dédié a la croissance microbienne en
condition de faible concentration en éthanol (effiehibiteur de I'éthanol négligeable). La
production de I'éthanol est réalisée dans le seattade en condition de haute concentration
cellulaire, avec recyclage de la biomasse dans hmecle d'ultrafiltration. L'originalité du
bioprocédé développé réside dans la recherche ttiemade I'activité du micro-organisme par le
recyclage partiel des cellules du second étage kegremier étage dans une boucle dite de
« régénération ». Le micro-organisme est soumis ed ®ariations locales des grandeurs
environnementales : les cellules subissent unenditioin de la concentration extracellulaire en
éthanol d’un facteur 2 & 4 lors de leur transfarsdcond étage vers le premier étage.

Module
d'acquisition

Portable + logicie
Datalogger3

Mesures semi-continues

Analyseurs

v >
F Perméat

Qp

| Qu
— 1 1

Mesures discrétes Purge

Qpg

Figure 50 : Schéma du bioréacteur bi-étagé avecywage cellulaire — Instrumentation spécifique poliétude des
DTS des phases liquides, biomasse et gaz).

Nos objectifs scientifiques sont inhérents a la pglexité hydrodynamique du BBRC. Cette
complexité est liée d'une part a la structure dcteur (2 réacteurs avec double échange, boucle
d'extraction, accidents hydrodynamique, etc.) atitce part a la nature des écoulements (liquide,
gaz et biomasse), ce qui rend lidentification eetmodélisation hydrodynamique du réacteur a
travers la distribution des temps de séjour utilerginale. Ce réacteur se démarque par et regjuier
une identification et une modélisation de la DTS ghases liquide, biomasse (solide) et gaz. Nous
souhaitons (i) mettre en place un plan d'expériemcadéquation avec les points de fonctionnement
préalablement identifiés en présence de la réabimogique(Aldiguier A.S., 2005, Ben Chaabane
F., 2006) (ii) sélectionner des méthodes de tracage eniddfs conditions modeles (fluides
modéeles, conditions opératoires). Cette analysedvéecompléter d'autres approches et contribuera
a comprendre et expliquer I'hétérogénéité des ftebilité, mortalité, effet inhibiteur de I'alcho

et activités microbiennes en condition de hauteseuotrations cellulaires.

Dans cet objectif, Thomas Le Roy (IUT Mesures Riys) a pu mettre en place et tester une chaine
d'acquisition, comprenant les capteurs dédiés tadée de la DTS. Cette premiere phase sera
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confortée par l'arrivée de Mlle Lamia BENGAIDA aeirsdu LISBP (post-doctorante dept CEPIA-
INRA, 24mois, 2007-2009) dont le travail porteraégfiguement sur lidentification et la
modélisation hydrodynamique d'un réacteur bi-étagg recirculation cellulaire (BBRC) a travers
la Distribution des Temps de Séjour (DTS) des phdiseiides, biomasse et gaz. Une analyse et
modélisation du comportement du procédé (formutataes solutions analytiques, analyse
systémique via DTS Progépi) pourra étre faite ertepariat avec le Laboratoire d’Analyse et
d’Architecture des Systemes (LAAS) du CNRS.

B.4.2.2. Mesures et caractérisation en ligne et hors lignesdmilieux biologiques,

Lors de la conduite d’'une réaction de fermentaBanbioréacteur, il existe un trés faduplage
entre les parametres physiquesdu procédé (débit d'alimentation, agitation, aénat pH,
température, limitation des transferte) le comportement des microorganismegdiversité,
variabilité, complexité et multiplicité des réact® physiologie). La compréhension du réle de ces
multiples facteurs et leur contréle est fondamem@alir conduire la réaction biologique vers
I'objectif défini (production de biomasse, de métdbs intra ou extra cellulaire, dégradation d'un
substrat) et l'optimiser. Les propriétés rhéologisjudes milieux de fermentation affectent
simultanément les transferts de matiére, de chadéute quantité de mouvement au sein des
bioréacteurs. A ce titre, la connaissance, la ¢térgation et la modélisation du comportement
rhéologique d'un milieu de fermentation en fonctidn comportement des microorganismes
(viscosité apparente, concentration cellulairegniar MS, température), en présence et en absence
de la phase gaz, apparaissent essentielles.

1. Etude rhéologique et mesures physiques hors l{§megramme Airbus / Doctorat J.
Cescut / ANR Lipicaéro 2008-2010)

Notre étude se focalise sur l'analyse du comportenmgologique d'un milieu de culture complexe
et évolutif (augmentation de la viscosité appareptssage d'un comportement Newtonien a un
comportement rhéofluidifiant) en condition réalise production sur un bioréacteur de 20L piloté
et instrumenté, travaillant en condition de hawascentrations de cellules pour la production de
métabolites intracellulaires. Notre approche cdasia réaliser simultanément des mesures
physiques (rhéologie, microscopie, thermograviraégranulométrie) et des mesures des variables
fermentaires. Un mode de culture fed-batch suremibynthétique et glucose a été réalisé sans
limitation par I'oxygéne et avec une limitationazote avec les levur&hodotorula glutinigT=20

et 30°C, pH=5.5), cette limitation induisant unewraulation intracellulaire des lipides.

Les questions scientifiques auxquelles nous chesches réponses sont : Est-ce que I'accumulation
de lipides intracellulaires affecte la morphologies microorganismes et le comportement
rhéologique du milieu? Par ailleurs, quelle estdatribution de la concentration en biomasse dans
le comportement rhéologique du milieu? L'accumalatile lipides intracellulaires y contribue t-
elle?

La phase d’accumulation des lipides intracellukase traduit par une modification morphologique
du microorganisme (forme et dimension) et par ueepsignificative d'eau intracellulaiphoto

1).

Le comportement rhéologique du milieu semble affgEr la concentration en microorganismes.
En revanche, une évolution notable du comportemelogique : augmentation de la viscosité
apparente, passage d'un comportement Newtoniercamportement rhéofluidifiant, a été observé
en phase d'accumulation en lipides et pour desirsate biomasse vraie (X) constantes.

Ce point souleve de nombreuses interrogationsdeficomprendre : Comment une accumulation
intracellulaire peut-elle affecter le comportemenéologique du milieu (fraction volumique en
particule constante)? Quelle sont les conséquedeela phase de limitation sur les propriétés
mécaniques des microorganismes (renforcement desspzellulaires et sous quelle forme)? Le
comportement singulier observé est-il spécifiquéadmuche utilisédrhodotorula glutini8
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Photo 1 : lllustration des corps lipidiques formésl'intérieur du microorganisme, Rhodotorula glutis (Hou-N2,
t=41h, 30%qg lipide/gms).

La production de biocarburant dans le cadre deoc#odht repose sur la production intracellulaire
d'Huile d'Organisme Unicellulaire (HOU). Ces ferrtagions sont suivies avec un double objectif:
(i) comme observateur et acteur au titre d'un apgjasage et d'une découverte du génie fermentaire,
(i) mettre en place des analyses physiques desumibiologiques au cours des cultures cellulaires
en complément des analyses biologiques. Notre &ad®calise sur l'analyse du comportement
rhéologique d'un milieu de culture complexe et atfblaugmentation de la viscosité apparente,
passage d'un comportement Newtonien a un compantenméofluidifiant) en condition réaliste de
production sur un bioréacteur de 20L piloté etrimsenté, travaillant en condition de hautes
concentrations de cellules pour la production detabwdites intracellulaires. Notre approche
consiste a réaliser simultanément des mesures quegi (rhéologie, microscopie,
thermogravimétrie, granulométrie) et des mesuresvddables fermentairg¢igures 51 et 52)Des
cultures en mode fed-batch sur milieu synthétiquglécose (et/ou glycérol) sont réalisées sans
limitation par lI'oxygene et avec une limitation apote. L'évolution du moQt de fermentation se
traduit par une augmentation de la concentratiolad@omasse de 0.1 g/L a 132 g/L de matiere
séche avec une teneur maximale en lipides accurdal&8% p/p aprés 70 heures de culture et un
rendement de conversion de 0.20 gLip.g&lua valorisation scientifique de ce travail cotsis
actuellement en 4 communications depuis 2005.

Culture n°1 : HOU-N7 Culture n°2 : HOU-N2
Croissance cellulaire: 30°C, pH=5,5 Croissance cellulaire: 30°C, pH=5,5
Accumulation de lipides: 30°C, pH=5,5 Accumulation de lipides: 20°C, pH=5,5
Durée de la culture : 85h Durée de la culture : 110h
Xmax= 40-45 gms/L Xmax= 60-65 gms/L
Xmax+lipides= 80-85 gms/L Xmax+lipides= 130-135 gms/L
Lipides max= 50 %g/gms Lipides max= 53 %g/gms
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Figure 51 : Evolution de la biomasse vraie (X) etale (X+lipides), et des teneurs en lipides eteam intracellulaire
en fonction du temps pour les différentes phases deltures.

Cette action contribue fortement a ma formatiorgénie fermentaire au sein de I'EAD8 ; elle m'a
permis d'initier une collaboration avec I''MFT (Bnne-Archard) mais aussi de me familiariser
avec de nouvelles méthodes d'analyse et d'obsmmvaiie travail devrait se poursuivre sur la
période 2008-2010 dans le cadre de 'ANR Lipicadamt les objectifs scientifiques et techniques
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visent a étudier l'influence de la conduite de fammation sur les propriétés du modt et des
interactions éventuelles avec les procédés uliéride séparation et purification des molécules
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Figure 52: : Evolution de la biomasse vraie (X) @t comportement rhéologique du milieu (indice deustture et de
consistance, k) en fonction de la biomasse totadel{pides).

2. Etude de milieux de culture complexes et évol@ifdéveloppement de mesures physiques
en ligne(Doctorat Y. Manon / Structure fédérative Fermat)

Ce projet aborde I'étude dynamique d’'un systémetiféaicrobien afin de qualifier et quantifier les
effets du couplage entre phénomeénes physiques rige&léransferts) et biologiques (métabolisme)
dans les bioréacteurs. Ce travail s’appuie suréeldppement et la mise en ceuvre d'un pilote
spécifiqguement instrumenté (action en cours) qunpétra de fournir une information "physique”
plus fine et élargie sur le milieu de fermentation.

Les objectifs scientifiques sont de parvenir a umalleure compréhension de I'évolution et de
'impact des comportements rhéologiques dans leé@inénes de transferts qui gouvernent les
bioprocédés. Les champs d'investigation retenust sbane part la production de hautes
concentrations cellulaires et, d’autre part, ladpiction de métabolites exo-cellulaires viscogénes.
Les objectifs techniques visent a réaliser des reeqphysiquesn ligne (rhéologie, consommation
de puissance, observation, perte de charge) hets ligne (rhéologie, microscopie,
thermogravimétrie, granulométrie, dénombrement) lesrproduits de fermentation en condition
réaliste de production batch ou fed-batch (biogtagpiloté et instrumentégure 53).

MICROBIOLOGIE ( PROCEDE J

PUISSANCE (P)
ANALYSES : COUPLE (C), VITESSE (N)
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Figure 53 : Schéma de principe du pilote "rheo eighe". / Pilot-plant dedicated to on-line and offde physical
measurements.

Ce projet repose sur une collaboration entre 'INSBBP (EADS : Génie fermentaire) et I'Institut
de Mécanique des Fluides de Toulouse (UMR 5502,u@oEMT?2). Le LISBP apporte la
problématique et des connaissances en génie ljokegen fermentation et procédés, et 'IMFT des
compétences en rhéologie et en hydrodynamiquee @etton sera confortée sur la période 2007-
2010 par l'implication de M. Yannick MANON (doctort, bourse MESR, durée 36mois, sept.
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2007-2010) avec un co-encadrement avec D. Dominfuee-Archard (IMFT). Ce projet a été
accepté pour constituer la nouvelle structure fitér FERMaT (theme 5: Rhéologie et maitrise
des transferts : ‘RheMat’) et une demande spéafiNS, demande matériel) sera faite au
département CEPIA pour 2008. A court terme, notreripé porte sur la mise en place d'un pilote
instrumenté pour lequel un investissement complémren est nécessaire pour le montage
mécanique et la réalisation d'une armoire éleatriqu

3. Développement d'une instrumentation spécifiqpeogramme région MIDIP, Doctorat J.
Crattelet)
Les cultures cellulaires en bioréacteur peuverd, &e maniere tres schématique, classées en 2
catégories. Premiérement, les procédés continusrgtipns gérées sur le long terme - quelques
mMois ou anneées -, ex. dépollution, traitement dasxedans lesquels les microorganismes sont
susceptibles de former des dépodts biologiques ganajues dont la croissance doit étre contrblée
ou maitrisée dans l'intérét du procédé. Deuxiemgnhesiprocédés batch ou fed-batch (opérations
gérées sur de courtes durées — quelques heuresuu-) orientés vers la transformation ou la
production de composés d'intérét. Dans ce derrdsr Kévolution des propriétés physiques du
milieu (ex. comportement rhéologique) constituendicateur précieux pour suivre I'avancement de
l'opération le plus précisément possible.
L'objectif scientifique consiste a caractérisergeantifier I'évolution des propriétés rhéologiques
d'une culture cellulaire au travers du couplagéversible existant entre le transfert thermiquia et
quantité de mouvement. La finalité technologiquieddmplémenter l'instrumentation de la boucle
de dérivation (action 2 : développement de mespingsiques en ligne). L'hypothese émise vise a
suivre la dégradation des transferts thermiquesuaut'un capteur intégrant des matériaux
d'interface de natures différentes (un favorabléeacrassement et l'autre non). Les valeurs
respectives de chaque élément sensible et leunrvdiéférentielle permettront d'interpréter les
signaux a la fois sur la formation d'un encrasserggantuel et sur I'évolution du comportement
rhéologique du milieu de culture (dégradation defficient de transfert de chaleur par convection).
L'utilisation de capteur soient affleurant soitrusif reposant sur les bases technologiques des
Micro Systemes se traduit par de multiples avastaganiaturisation (structure et surface de
I'élément sensible, sélection des matériaux dfextey, une simplicité d'utilisation, une mainterenc
allégée et des performances métrologiques accseasibilité, précision, temps de réponse).
La conception et la réalisation de capteurs "pyped” en technologie Micro Systeme et leur
validation expérimentale a I'échelle pilote (milibiologique) prendra place dans le cadre d'un
doctorat (M. J. Crattelet, octobre 2007, 36moisjrbe CIFRE) en co-tutelle avec le LAAS-CNRS
(D. Daniel ESTEVE). Les enjeux scientifiques ethtemlogiques sont marqués par un caractere
fortement multidisciplinaire (génie des procéddsctéonique, science des matériaux) et feront
appel a plusieurs partenaires du péle scientifiqudousain INSA-LISBP, CIRIMAT, LAAS-
CNRS et NeoSENS dans le cadre d'un contrat reghdizilP (2007-2009).
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B.5.CONCLUSIONS

» Positionnement scientifique :

Mes activités de recherche concernent I'étude Oemsferts couplés dans les réacteurs "avec

pour domaine d'application les réacteurs alimesgaiet plus récemment biologiques. Cette

évaluation correspond a une transition scientifisuiée a ma mutation du LGPTA (UR638) vers le

LISBP (UMR792) en février 2005. Les travaux sciggties développés et en cours de

développement portent donc slices transferts couplés dans les réacteurs alimenis

continus" (LGPTA URG638, procédés de séparation par membraakement thermomécanique
des fluides complexes) pufées transferts couplés dans les réacteurs biologiges" (LISBP

UMR792, étude et impact des caracteéristiques palyiofues et du comportement rhéologique des

milieux de culture complexes et évolutifs). Ce duoeat distingue ces deux composantes en

décrivant systématiquement les actions menées bgs apports soient académiques soient
finalisés. L'ensemble de ces travaux s'inscrivaansd la cadre de contrats, prestations et
collaborations liés aux actions scientifiques déppées(tableau 11) De méme, lI'ensemble des

stages scientifiques entrant dans le cadre nosnact quasiment toujours fait I'objet d'un co-

encadrement (cf. § D.3).

La conversion thématique inhérente a ma mobilités ves domaines scientifiques du LISBP

(sciences du vivant) s'inscrit dans la continu@é dutils scientifiques déja développés en GIA. Les

concepts et outils du Génie des procédés peuventirds en ceuvre pour atteindre des objectifs de

connaissances liées aux biotechnologies et enramtgux mieux les contraintes liées a la
microbiologie industrielle. Cette démarche devieminplémentaire des compétences déja présentes
au sein de I'équipe Génie microbiologique.

Le bioréacteur se présente comme un outil généadlieterface entre le génie des procedeés et les

sciences du vivant. Les finalités de productioidenasse, de métabolites intra ou exo- cellulaires,

dégradation de substrat se conjuguent dans depheslithamps d'application : I'environnement, les
bioénergies, l'alimentaire, la santé. L'équipe g@énicrobiologique se singularise par l'intégration
des contraintes industrielles de production. Unenatéhe scientifique générique associant

modélisation, simulation et expérimentation se odige par une recherche finalisée visant a

intensifier les bioproductions et maitriser lesteawconcentrations cellulaires.

L'émergence de nouveaux questionnements sciersign lien avec la caractérisation physique des

milieux biologiques complexes et évolutifs est meseceuvre. Ce point semble trouver réponse par

le biais des différents projets soutenus soit ' TdRIA-CEPIA, la région Midi-Pyrénées, 'AVAMIP,

'ANR et un partenariat industriel (NéoSENS, IAA} académique (IMFT, LAAS-CNRS,

CIRIMAT, structure FERMaT, INRA, HEI).

» Valorisation des travaux scientifiques :

L'analyse et le positionnement de mes actions derisation par rapport aux multiples voies

possibles répondent au cahier des charges suivant :

1. La publication scientifique dans des journaux recmn au niveau international. Cette
composante est fondamentale et constitue, sardgontg, une de mes priorités. Cependant, cette
vision monolithiqgue de la valorisation scientifigoge semble extrémement restrictive et ma
production scientifique ne se limite pas et neésemera pas a ce stéréotype.

2. Diffusion vers des journaux fortement orientés Ver§&IA et visant tres pragmatiquement le
monde industriel. Mon souci de publier mes travacientifiques et techniques vers ce type de
journaux, mais aussi la communauté scientifiquecioghone reste une constante depuis plus de
10 ans, et le restera dans les années a venir.

3. Chapitre d'ouvrage, brevet, communication a congtesymposium. Cette autre forme de
communication fait partie intégrante de la valdi@ades travaux scientifiques. Il me semble
important de préciser que la notion de valorisafg@am communications et publications est
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parfois antinomique d'une valorisation par brevet quiert en premier lieu I'absence de
divulgation de la matiere scientifique le plus senivau cceur des brevets.

4. Une activité d'expertise (technologie alimentaisécurité alimentaire) aupres de 'AFSSA (CES
"Arébmes, Additifs et Auxiliaires TechnologiquesfJe la commission européenne DG-
Agriculture et Développement durable (F5). L'exigerts'avere tres formatrice et enrichissante
par les domaines de compétence et la diversitéxjeesrts rencontrés (technologue, toxicologue,
biochimiste, microbiologiste, médecin, pharmacidrg. complémentarité des approches, des
outils scientifiques et de la méthodologie d'experpermet de conduire a une analyse le plus
souvent pluridisciplinaire des saisines.

» Identification des principales ruptures scientifiques.

L'ensemble de mon activité scientifique reléve d@ni@ Industriel Alimentaire et mon parcours

scientifique m'a permis de me confronter a plusietirématiques scientifiques (procédé de

séparation, traitement thermique, et plus récemngeria biotechnologie). Ceci en fait son
originalité, parfois sa faiblesse mais aussi, jertes sa force.

Les opérations de séparation par membrane et tnaitiement thermique telles que nous les avons

étudiées (procédés continus), se caractérisentigmrégimes permanents stationnaires ou quasi-

stationnaires. Les constantes de temps des cieétiglencrassement s'averent découplées des
variables d'état du procédé au sens strict. Leegénerobiologique se distingue de mes activités
précédentes (procédés membranaires, traitememither) par les spécificités suivantes :

1. Larichesse et la complexité des sciences du vivah& microbiologie n'est qu'une composante
des sciences du vivant, mais les avancées sciprtfiet I'explosion des connaissances de ce
domaine (génomique, transcryptomique, protéomigbte) la fractionne en une multitude de
domaines de spécialistes.

2. Le génie microbiologique(mise en ceuvre des microorganismes en bioréaaeaus contrble
de l'activité biologique par un environnement coléret piloté (variables d'état, intrants et
extrants). La réaction microbiologique est spéuadigle I'activité du biocatalyseur et se contrble
par I'environnement physico-chimique (températpke, pression, aération, agitation) et I'apport
contrdlé de nutriments (substrat, vitamines, mikalin, limitation, transfert d'oxygene). Cette
activité biologique couplée soit a une croissaneifulaire, soit a une production (composeés
intra ou exo-cellulaires) se singularise par untésye dynamique et donc des régimes
instationnaires.

* Perspectives 2007-2010.

Mon activité sous le profil "Transferts couplés sld@s réacteurs alimentaires continus" (procédés

de séparation par membrane, traitement thermonspoanides fluides complexes) se limitera

désormais a des actions deille scientifique et technique(bibliographie), depublication de
travaux scientifiques restant a valoriseexgertises et formation Une action a court terme de
valorisation et de transfert vers l'industrie (86&€iNEeoSENS) du brevet INRA (PCT FR2006-

05424) se prolongera jusqu'en 2008 (soutenu paA@i du département CEPIA de I'INRA, de

I'AVAMIP et le recrutement d'un ingénieur de reder CDD 12mois).

Depuis mon arrivée au sein du LISBP, je suis ssteesent passé par des phases de formation aux

sciences du vivant, d'apprentissage des outilsitdiigies de I'équipe génie microbiologique, puis

plus récemment de concrétisation et développemenprdjet initialement défini (recherche de
soutien matériel, financier et humain) dont lesoas en cours sont :

1. Identification hydrodynamique de réacteur biologiqetude de la DTS des phases gaz, liquide
et biomasse au sein d'un bioréacteur bi étagé maculation cellulaire (post-doc CEPIA,
Mlle Lamia BENGAIDA, 24mais).

2. Mesures et caractérisation en ligne et hors ligegerdilieux biologiques (doctorant M. Yannick
MANON, MESR, co-encadrement avec Dominique Annehkard, IMFT).

3. Développement d'une métrologie en-ligne de la dgielet de I'encrassement des milieux de
culture (doctorat M. Jonathan CRATTELET, CIFRE, eswadrement avec Daniel Esteve,
LAAS).
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Je m'efforcerais au travers de ces actions de niexseiravaux a caracteres académiques et finalisés
avec des approches globales, et j'espere dansuke foroche, locales (imagerie, capteur MEMS).
L'échelle d'expérimentation et d'observation althntnacro (procédé) au micro (microorganisme).
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PROCEDES THERMIQUES

es,

fe:

OBJECT SCIENTIFIQUE NATURE ACTIONS MENEES
. Contrat européen JOE3-CT-97-0058, « Developmefdutihg mitigation methodology at the heat exchardgsign stage », 1998-2001.
. Prestation de service, Société Le Petit Cuisitlenin-Beaumont (62), Décembre 1998
. Contrat de Recherche Alfa-Laval-Vicarb, EdF R&D,RIN-LGPTA, « Etude de la compréhension des phénomeénaplés : électriques, thermiqu
hydrauliques et impact sur les mécanismes d’enenzesst dans une cellule de chauffage ohmique deBRHO »., 1999-2003.
. Prestation de service, EDF, cellule ohmique FLAS61t 2000.
Contrat : e Contrat de Recherche Alfa-Laval-Vicarb / EdF R&IONRA-LGPTA, «Etude de la compréhension des phénasméouplés : électriques, thermiqu
hydrauliques et impact sur les mécanismes d’enemaast dans une cellule de chauffage ohmique deBRHO»., 2002-2005.
. Contrat de Recherche EdF R&D / INRA-LGPTA associdasterfood et Bonduelle, «Traitement thermique@ntinu de fluides alimentaires comple:
chargés ou non en particules — Incidence de latdabie de chauffage», 2000-2004.
. Contrat ADEME / EDF R&D / INRA-LGPTA), “ Etude dgserformances thermique et hydraulique d'une cetlelehauffage ohmique par jet de flui
application aux fluides agroalimentaires fortemastjueux et encrassant", 2004-2007.
*  Technologies électriques * Ali Ayadi M., "Vérification métrologique des instments de mesure d'une plate-forme de traitemenntgee par chauffage électrique direct”, Mast
(TPC, CO) Métrologie / Qualité de I'Ecole des Mines de Doiaj - Septembre 2001.
. Ali Ayadi M., "Etude hydrodynamique d’une boucle ttaitement thermique de produits alimentaires gieuffage électrique direct ”, DEA en Gé
Biologique, Université de Sfax, Tunisie, Janviept®enbre 2001.
. Ali Ayadi M. (doctorant), Contrat CIFRE (EDF R&D ,|pha-Laval, INRA-LGPTA), “ Chauffage électrique eat ”, début : Septembre 2001.
Encadrement: | ®  Boissier B., "Etude hydrodynamique (courbe de émnt, distribution des temps de séjour) d'un éantubulaire & passage de courant avec et

modification géométrique." Mémoire de fin d'étudeAL, Mémoire de DEA Majeure en Génie des Procédeustriels, Université de Technologie
Compiéegne, France (60), Janvier-Septembre 2003.

. Ghimi S., "Etude des performances thermiques, hyiduzes et électriques d'une cellule de chauffagéfet Joule direct par jet du fluide — Applicati
aux fluides agroalimentaires fortement visqueugretrassant”, thése de Doctorat , Université deri@obie de Compiégne, France (60),débuté le 01mbre)
2004 (Fillaudeau 15% - direction de thése pass#EFaMaingonnat aprés mutation vers le LISBP enigé\#005) - Contrat ADEME (EDF R&D, INRA
LGPTA).

ere

nie

sans

de

pn

Collaboration :

. Université de Nancy (LEMTA), Mesure par vélocimétiaser (PIV) des écoulements dans les cellulehdeffage ohmique.

. Stabilisation de fluides complexe
contenant de grosses particules.

Contrat : . Contrat de Recherche EdF R&D, INRA-LGPTA, « Traignt thermique en continu de fluides alimentai@simlexes chargés ou non en particule
Incidence de la technologie de chauffage », 2008420
. Lecompte J.Y., Chauffage par tube a passage dartode fluides contenant de grosses particulaglede la distribution cumulée en particules dares
section cylindrique circulaire. ", Mémoire de finétide IAAL, DEA Majeure en Génie des Procédés #tdels, Université de Technologie de Compied
France (60), Janvier-Septembre 2002.
5 . Legrand A., “ Traitement thermique en continu dediés alimentaires complexes chargés en particidpplication a la sauce Chili, mise au point d
Encadrement : fluide modéle & étude de I'écoulement de la susjpens, Mémoire de DEA Majeure en Génie des Procédésistriels, Université de Technologie

Compiegne, France (60), Janvier-Septembre 2002.

. Legrand A. (doctorante), Contrat CIFRE (EDF R&DRIALGPTA), “ Traitement thermique en continu dedles alimentaires complexes chargés ou
en particules — Incidence de la technologie de fthge ", début : Janvier 2002.

. Santer J., "Etude des caractéristiques physiquesatkiits alimentaires complexes chargés en p#etitu.”, Institut Agroalimentaire de Lille (IAAL
Février-Avril 2003.

un
de

non
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Collaboration :

EdF R&D, Co-encadrement du doctorat de Mlle A. laeg, expérimentations sur le sites EdF des Remasdié
ENSCL - Cité scientifique, Villeneuve D’Ascq
ISA, Lille.

Encrassement des échangeurs (PEncadrement :

meétrologie associée).

Contrat :

ANS département CEPIA, Encrassement des échandewtsaleur, 2004-2005.

ACPI-CEPIA, "Méthode et systéeme pour la mesuréétide de I'encrassement d'un réacteur”, Industtain du brevet INRA n°PCT FR2006-0542

collaboration avec la société NEoSENS.

Cozic F., "Etude thermique d'une sonde de coagulagirojet sonde thermique LEIMA", Institut Agraaléntaire de Lille (IAAL), Janvier-Avril 2002.

Jourdain E., Druart S. et Maillet-Lerrat J., « ®lisn ceuvre et évaluation d’'un capteur (sonde tiq@ehide changement de structure (procédé batc
d’encrassement (procédé continu) », Projet InceldfAL, Lille, Septembre — Décembre 2002.

Lejaye J., "Etude d'un capteur thermique (prindp€il chaud) : sensibilité et application en pmé&é&ontinu et batch", Institut Agroalimentaire dikel|

(IAAL), Février-Avril 2003.

n) ou

Collaboration :

INRA-LEIMA, (Nantes)
INRA-LRTL (Rennes)

PROCEDES ATHERMIQUES

OBJECT SCIENTIFIQUE NATURE

ACTIONS MENEES

Procédés de séparation pa

membrane.

Groupement des procédés de séparation par menfBRSE — INRA 1996-2001
Groupement d'intérét scientifique GIS — INRA-CNRSMTSETIA (Procédé de Séparation et Technologie Aigneataire)
Contrat région Nord-Pas-de-Calais

ude

Contrat : Contrat de recherche INRA-ORELIS SA
Prestation de service PROFILTRA, Mai-Juillet 2000.
Contrat de Recherche PROFILTRA-INRA, n°A1544, « Aggtion potentielle de la microfiltration dynamigutechnologie RVF) en brasserie et ét
hydrodynamigue du module RVF », 2001- 2002.
Ermolaev S., Chercheur accueilli dans le cadreatiirat PROFILTRA n°A1544 (Karpov Institute of Phyali Chemistry, Russie), Juin 2001-Juillet 200
Encadrement : Boissier B., "Microfiltration dynamique (TechnolegRVF) en brasserie - Analyse de la biére: méth&Bss et granulométrie.”, Institut Agroalimenta

de Lille (IAAL), Janvier-Avril 2002.

N

re

Collaboration :

Laboratoire de Biomécanique et d’Instrumentatiorddéle (LBGB), Université de Technologie de CompiggCompiegne
Laboratoire de Bioadhésion et d’Hygiene des Mabéri@BM), INRA, Massy
Laboratoire de Génie et Microbiologie des Procédigsentaires (LMPA), INRA, Grignon.

LMPM-CNRS, ENSCM, Montpellier)

Tableau 11 : Synthése administrative des contratpmjets de recherche, des encadrmeents et colation (1996-2007).
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St= h _ Nu
Nombre de Stenton pWIT, RelPr

Performance hydraulique : % = f(Re,Rug)
Nu = f(Re,Pr,Gz Pe) en convection forcée
Nu = f(Pr,Gr, Ra) en convection naturelle
Nu = f(Re,Pr,Gr,Gz, Ri, X", Pe) en
convection mixte

Transferts thermiques :

i inai d,
| m $ m = A' a h
ransfert de masse : En régime laminaireSh= ATR€ el [ﬁ_L j

en régime turbulentSt = A'[Re”[S¢?

Annexe 1: Quelques nombres sans dimension utilipésr prédire les performances des procédés.
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D. FORMATION PERSONNELLE , ENSEIGNEMENT , ENCADREMENT ET EXPERTISE
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D.1.FORMATION PERSONNELLE

» Formations suivies de 1996 a 2004 :

1. Formation en Anglais — AFA (CERTIA, Villeneuve d&yp — 1 a 2h / semaine (1997-2000).

2. Formation Powerpoint Perfectionnement (Lille) -ers (2000).

3 Formation a la rédaction scientifique en francaisreanglais (Danaé science, Mons) — 5 jour
(2001)

Formation a la simulation numérique a partir deeRtuHEI, Lille) — 5 jours (2003).

Formation communiquer avec les médias sur des xergeientifiques (Jaeglé consultant,
Paris) — 2 jours (2004).

ok

e ...depuis 2005 : formation aux sciences du vivant.

Le projet scientifique défini sous I'axe génératdfisferts couplés dans les réacteurs biologiques”
repose sur l'intégration d'une composante biolaiguexistante dans ma formation initiale) et m'a
conduit a suivre une formation préalable en sciahecevivant (2005-2006). L'acquisition d'une
compétence minimale en microbiologie, l'intégrataes outils et des méthodologies spécifiques
aux domaines abordeés et I'apprentissage des csiltai@obiennes en fermenteurs selon différents
modes de conduite s'averent étre un préalable atbiig et nécessaire. La formation débutée au
cours de I'année 2005 a nécessité un investissgraestnnel important et s'appuie sur (1) le suivi
d'enseignement du département GBA de I'INSA"{Xt 4°™ années) et la participation a des
journées thématiques et (2) la participation a quesd fermentations encadrées et la prise en main
de maniére autonome des fermenteurs.

Les formations suivies représentent un volume hordienviron 120h et ont portés sur les
enseignements suivants :

1. Physiologie Microbienne et production de Métabslite Formation Prof. CRITT-INSA de
Toulouse,

2. Microbiologie Geénérales (Aspect généraux de la dgi@, cellule procaryote, cellule
eucaryote, nutrition et croissance, virus) => kgmoet biochimie structurale — M. REMAUD-
SIMEON,

3. Identification Microbienne (classification et noneotature, Caracteres de classification et
d'identification, Panorama du monde microbien) PXQUET,

4.  Filieres Biologiques (Elément d'une filiere, protlon d'éthanol et de solvant, production de
polymeére, filiére de traitement des eaux) — E. PAUL

5. Geénie Microbiologique I, 1l et lll (Formations dedeluits, Réaction biologiques, Cinétiques,
Stoechiométrie et rendement, Bilan matiere —énergigedox, modélisation, etc...) — J.L.
URIBELARREA,

6. Formation LIREC - Lissage et Réconciliation de dm® — Formation intra-équipe 29
Novembre 2005.

D.2.ACTIVITE D "ENSEIGNEMENT

L'enseignement et I'encadrement, qui apparaisseritegnent liés, ont constitué une part importante
de mon activité scientifique sur la période 2002087 (tableau 12) Cette activité d'enseignement
en Geénie Industriel Alimentaire (GIA) a donné l@uliélaboration de supports de cours spécifiques
(Séchage, Procédés de séparation, Mécanique dded-hon-Newtonien, Traitement thermique et
technologies alternatives). Depuis mon arrivée @BP, toute mon activité d'enseignement liée au
GIA a disparu. Seule une contribution mineure aatier bibliographique dans le cadre du Master
Bioséparation et la participation a une formatiobnRA sur les technologies alternatives en GIA
ont été effectuées. Ces actions seront mainteraes lds années a venir. La réémergence de mon
activité d'enseignement en GIA devrait étre possibl'INSA en exprime le besoin sur des sujets
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liés a mes précédentes activités scientifiques. (mcédé de séparation, stabilisation et
conservation en IAA, traitement thermomécaniqueflilédes alimentaires complexes, Mécaniques
des fluides non-newtoniens : rhéologie et inteoadiproduit-procédeé).

Année Intervention Organisme Volume (h) C+TD+TP (h)
TP de GIA CESIA 64
3 Formation Word / Excel HEI 24
N TP de GIA IUT Bio. Appli 32
Séchage CESIA 12 27+4+96
TP de GIA IAAL 64
S Méca. Flu. Non Newtonien HEI 10
N Séchage CESIA 12
TP de GIA CESIA 64 10+12+128
TP de GIA CESIA 64
N Méca. Flu. Non Newtonien HEI 10
§ Séparation HEI 8
Séchage CESIA 8
TP de GIA CESIA 32 20+8+98
TP de GIA (M2) ISA 32
TP de GIA CESIA 32
g TP de GIA (M2) TECOBIO 16
N Séchage (M2) ISA 10
Méca. Flu. Non Newtonien (M2) HEI 10
Séparation (M1) HEI 8 22+8+80
2004 Séchage (M2) ISA 12
Méca. Flu. Non Newtonien (M2) HEI 10 16+6
2005 Atelier bibliographique (M2) INSA 10 6
2006 Atelier bibliographique (M2) INSA 10 6
Technologies alternatives en GIA ADRIA 4 4

Tableau 12 : Récapitulatif des enseignements disggEnsur la période 2003-2007.

D.3.ENCADREMENT DE M ASTER, DOCTORANT ET POST-DOCTORANT.

D.3.1. DEA / Master recherche

1. Beuf M., "Longueur d'établissement thermique danséohangeur tubulaire a densité de flux
constante”, Mémoire de fin d'étydeEA option Génie des Procédés Industriels , Univate
de Technologie de Compiegne, France (6Mars - Septembre 2000. (co-encadrement avec JC
Leuliet).

2. Ali Ayadi M., "Etude hydrodynamique d’'une boucle deitement thermique de produits
alimentaires par chauffage électrique direddEA en Génie Biologique, Université de Sfax,
Tunisie, Janvier-Septembre 2001(co-encadrement avec JC Leuliet).

3. Lecompte J.Y., "Chauffage par tube a passage deambule fluides contenant de grosses
particules : étude de la distribution cumulée emti@des dans une section cylindrique
circulaire.”, Mémoire de fin d’étude IAALDEA Majeure en Génie des Procédés Industriels,
Université de Technologie de Compiegne, France (60Janvier-Septembre 2002. (co-
encadrement avec JC Leuliet).

4. Legrand A., "Traitement thermique en continu dadis alimentaires complexes chargés en
particules : application a la sauce Chili, mise @aint d’'un fluide modele & étude de
I'écoulement de la suspensionMémoire de DEA Majeure en Geénie des Procédés
Industriels, Université de Technologie de Compiegn&rance (60) Janvier-Septembre 2002.

5. Boissier B., "Etude hydrodynamique (courbe de émint, distribution des temps de séjour) d'un
échangeur tubulaire a passage de courant avea®insadification géomeétrique." Mémoire de
fin d’étude I1AAL, Mémoire de DEA Majeure en Génie des Procédés Industls, Université
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de Technologie de Compiegne, France (§@anvier-Septembre 2003. (co-encadrement avec C.
André, HEI, Lille)

D.3.2. Doctorants

6. Legrand A., "Traitement thermique en continu dédiéés alimentaires complexes chargés ou non
en particules : Incidence de la technologie de ftage", thése de DoctoratUniversité de
Technologie de Compiegne, France (60youtenue le 17 janvier 2005. (co-encadrement JC
Leuliet 30% / Fillaudeau 70%) - Contrat CIFRE (ER&D, INRA-LGPTA).

7. Ayadi M., "Etude et compréhension des phénomenagplés : électriques, thermiques,
hydrauliques et impact sur les mécanismes d'eraaresg dans une cellule de chauffage
ohmique de type ERROthése de Doctorat, Universite de Nancy, Isoutenue le 21 janvier
2005. (co-encadrement JC Leuliet 70% / Fillaude@)3- Contrat CIFRE (EDF R&D, Alpha-
Laval, INRA-LGPTA).

8. Ghimi S., "Etude des performances thermiques, lidpzes et électriques d'une cellule de
chauffage a effet Joule direct par jet du fluideApplication aux fluides agroalimentaires
fortement visqueux et encrassant”, thése de Ddctoréniversité de Technologie de
Compiegne, France (6Q@iébuté le 01 novembre 2004 (Fillaudeau 15% - timecde these
passée a JEF Maingonnat apres mutation vers leR_.EBfévrier 2005) - Contrat ADEME (EDF
R&D, INRA-LGPTA).

D.3.3. Post-doctorant

9. Ermolaev S., "Microfiltration tangentielle en brage (technologie RVF / Membranes planes)”,
contrat INRA-PROFILTRA n°A1544, accueil d'un chieear russe (Karpov Institute of Physical
Chemistry, Russie), Juin 2001-Juin2002.

D.3.4. Perspectives 2008-2010

Les différentes actions initiées (contrats de regties contrat région) doivent donner lieu a

I'encadrement et I'accueil des personnes suivantes

1. D. Lamia Ben Gaida (post-doctorante, bourse INRARRE durée 24mois, 2007-2009),

2. M. Yannick MANON (doctorant, bourse MESR, durée 3n2007-2010) — co-encadrement
avec D. Dominique Anne-Archard (IMFT)

3. M. Jonathan CRATTELET (doctorant, bourse CIFRE,éduB6mois, 2007-2010) — co-
encadrement avec D. Daniel ESTEVE (LAAS-CNRS).

4. Poste Ingénieur de recherche (CDD 18mois, finanoeme/AMIP, 2008-2009) — co-
encadrement avec D. Laurent AURET (CEO, NEOSENS).

D.4 EXPERTISE

Une activité de review d'articles scientifiques esnée pour divers journaux scientifiques dont
TranslIChemE, Journal of Membrane Science, Chemi€agineering Journal, Resources,
Conservation and Recycling.

Une activité d'expertise (technologie alimentairgecurité alimentaire) aupres de 'AFSSA (CES
"Arébmes, Additifs et Auxiliaires Technologiques”$temenée depuis 2003 a raison d'une réunion
mensuelle (1 jour/ mois + travail sur saisine @¢baaisine) soit I'équivalent de 25 a 30 joursagar
depuis 2003. Ce travail est tres formateur et Brasant par la diversité des experts rencontrés et
leurs compétences (technologue, toxicologue, bioiste, microbiologiste, médecin, pharmacien),
la complémentarité des approches et outils scignéé pour l'analyse des saisines, et la
méthodologie d'expertise permettant de conduieepidposition par le CES d'un avis.
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Ce travail d'expertise a été complété plus récemhraen2007 par une participation au groupe
d'experts européens "Food additives and processitsg dans le cadre de la CE-DG Agriculture et
développement rural (F5).
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E.1.ARTICLES PRIMAIRES

E.1.1. Brevet

1. Fillaudeau L., Debreyne P., Cardenas R., Korolzuck J.."Méthodesysttéme pour la mesure et I'étude de
I'encrassement d’'un réacteur », Brevet francaiss#50202 déposé le 10 Mai 2005, Extension par vad R°
FR2006/05424, publication le 17/11/2006 n°FR2885@i@énce sur brevet par NeoSENS depuis octobr&R00

E.1.2. Dans périodique a comité de lecture.

2. Fillaudeau L., Lalande M., “Déterminations analytigue et numgée des pressions transmembranaires en
microfiltration tangentielle - Validation expérintaie ", Entropie, n°209, 1998, pp. 25-34.

3. Fillaudeau L., Lalande M., “ Le point sur la microfiltration tgentielle de biere de garde - Sur quel marché cette
technologie peut-elle s’implanter ? ”, BIOS, SeptesnOctobre 1998, n°276, 1998, pp32-36.

4. Fillaudeau L., Lalande M., “ Il punto sulla microfiltrazione tangaale della biére de garde - Su quale mercato pud
inserdiarsi quaesta technologia ? ", Imbottigliatoeecniche nuove - Novembre/Dicembre 1998, n%toa?l -
pp58-63. (traduction de l'article paru dans BIOZ76)

5. Fillaudeau L., “La microfiltration tangentielle et ses applicais potentielles en brasserie ”, BIOS Boissons
Conditionnement, Septembre 1999, n°283, 1999, giM@irée de la communication orale au salon IPA 98

6. Fillaudeau L., Lalande M., “A practical method to predict stgatite flux and fouling in the crossflow
microfiltration of rough beer with 1,40 micron tdbou ceramic membranes ”, TranslIChemE, vol.76, Rart
December 1998, pp. 217-223.

7. Blanpain-Avet P.Fillaudeau L., Lalande M., “ Insvestigation of mechanisms goimynmembrane fouling and
protein rejection in the sterile microfiltration béer with an inorganic membrane ", (from Foulimgl &leaning in
Food Processing '98 - COST-98, Jesus College Cadric-8 April 1998),.Trans IChemE, vol. 77, PaytJGne
1999, pp. 75-89.

8. Fillaudeau L., “ Cross-flow microfiltration in the brewing inding - An overview of uses and applications ”,
Brewers'Guardian, July 1999, pp. 20-28.

9. Fillaudeau L., “Outlook for new filtration techniques in brewingpplication of cross-flow microfiltration for rohg
beer clarification”, Brauwelt International, n°5pV 17, Octobre 1999, pp 414-421.

10.Daufin G., Escudier J.P., Carrére H., BérotBllaudeau L., Decloux M., “Recent and emerging application of
membrane processes in food and dairy industry'ngi@hemE, vo.79, Part A, June 2001, pp.1-14.

11.Fillaudeau L., Carrére H., "Yeast cells, beer composition andnmeore diameter impacts on fouling and retention
during cross-flow filtration of beer with ceramicembranes”, Journal of Membrane Science, 196 (12,20p.39-

57.

12.Fillaudeau L., Chauffage des fluides agroalimentaires par &ffele direct : conductivité électrique et exprassio
analytiques des profils de température”, J. Ind. A§im., Juin 2004, pp.10-19.

13.Fillaudeau L., "Investigation of fouling phenomena using hoteninethod", Encyclopedia of Agricultural, Food and
Biological Engineering, Ed. Dennis R. Heldman, MdrDekker Inc., 270 Madison avenue, New York, NY016
(http :/mww.dekker.com/serlet/product/productidZ&FE), DOI 10.1081/E-EAFE-120040368, 2006, 1-8.

14.Fillaudeau L., Leuliet J.C., Tissier J.P., Maury V., Semet Febieyne P., Berthou M., Chopard F., "Etude de
I'encrassement lors du traitement thermique duelaiiier par effet Joule Direct", Ind. Alim. Agr.23(09), 26-35,
2006.

15.Fillaudeau L., Blanpain-Avet P., Daufin G., "Water, wastewated avaste management in brewing industries"”,
Journal of Cleaner Production, 14, 2006, 463-471.

16.Legrand A., Berthou M.Fillaudeau L., "Analyse de la distribution cumulée en particutlEns des conduits
cylindriques: application a I'écoulement de susjpess agroalimentaires solides — liquides”, Ind. .Agtim.,
Janvier/Février, 123, 2006, 7-15.

17.Fillaudeau L., Winterton P., Leuliet J.C., Tissier J.P., Maury 8emet F., Debreyne P., Berthou M., Chopard F.,
"Heat treatment of whole milk by direct Joule effee Experimental and numerical approaches to fgulin
phenomena”, Journal of Dairy Science, 89, 200654489.

18.Legrand A., Berthou M Lillaudeau L., "Characterization of solid-liquid suspensionsalréarge and non-spherical
particles in non newtonian carrier fluid) flowing horizontal and vertical pipes”, J. Food Enginagri78, 2007,
345-355.

19.Fillaudeau L., Boissier B., Moreau A., Blanpain-Avet P., Ermaleé®, Jitariouk N., Gourdon A., "Investigation of
rotating and vibrating filtration for clarificatioof rough beer", J. Food Engineering, 80, 2007 -208.

20.André C., Boissier B. anéillaudeau L., "Residence time distribution in tubular Joule &€ff Heaters with and
without geometric modifications”, J. Chem. Eng. fAired., 30, n°1, 1-9, 2007.
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21.Legrand A., Leuliet J.C., Kesteloot R., Duquesneg=#laudeau L., " Physical, Mechanical, Thermal and Electrical
properties of cooked red bean (Phaseolus Vulga)ifok continuous ohmic heating process”, J. Foodifeering.,
81, 2007, 447-458.

22.Fillaudeau L., Boissier B., Ermolaev S., Jitariouk N., Gourdon AEtude hydrodynamique d'un module de
filtration dynamique”, Ind. Alim. Agri. (accepté popublication).

23.Fillaudeau L., Debreyne P., Ronse G., Guerin R., DoubrovinedBNnnet B., Desmarest J., Auret L., "Comparaison
de trois méthodes pour la mesures en ligne derhaafiion et I'élimination d'un encrassement laigar procédé
continu”, Ind. Alim. Agr. (accepté pour publicatjon

E.1.3. Rapports dipldmant

24.Fillaudeau L., “ Dosage de la matiére grasse dans les poudristdeCorrélation entre les méthodes de référence
(extraction a I'éther), acido-butyrométrique etrambuge ", Rapport technique (IUT de Chimie — staghnicien),
Laiterie Bridel-Besniers, Retiers (35), Juillet-Adi990.

25.Fillaudeau L., “ Bilan et optimisation de la station d’épuratide I'usine LU - La Haye Fouassiére (44) ", Rapport
technique (IUT de Chimie - stage technicien), SANRntes (44), Mai - Juin 1991.

26.Fillaudeau L., “ Suivi du traitement d'affinage par adsorptiomr £harbon actif a I'usine de production d'eau
potable de Basse Goulaine (44) ", Rapport techn{#LE.l. — stage technicien), SAUR, Nantes (44jljelu- Ao(t
1992.

27.Fillaudeau L., “Modélisation des pertes de charge sur l'unit mtoduction d’oxyde d'éthyléne ”, Rapport
ingénieur (H.E.I. - stage ingénieur), BP Chemickésjéra (13), Juillet - Novembre 1993.

28.Fillaudeau L., “ Traitement thermique des fluides contenant desges particules en échangeurs tubulaires a parois
modifiées ", Mémoire de DEA, Université de Techrgiode Compiégne (60), Mars - Septembre 1994.

29.Fillaudeau L., “ Microfiltration tangentielle de la biére de dar sur des membranes céramiques multicanaux ”,
These de doctorat en Génie des procédés, Univeesiteechnologie de Compiegne (60), Novembre 1996tebre
1998.

E.1.4. Communications courtes dans congres, symposiums

E.1.4.1. avec comité de lecture sur texte intégral (n°ISBN)

30.Fillaudeau L., Routier D., Moreau A., “ Comparative study of plegschemical properties of materials used in
dead-end and cross-flow microfiltration of rougheb®& 2sd European Congress of Chemical Engineefifiy
French Congress of Process Engineering), Le Cavonjpellier, France, 5-6-7 October 1999.  (texte
intégral + poster)

31.Delaplace G., Torrez C., André C., Leuliet J.Ellaudeau L., “CFD simulation of foodstuff flows in a agitated
vessel”, ¥ International Conference on Simulation in Food &id Industries, Nantes, France, June 26-27, Ed.
Daniel Thiel, Publication of the society for compusimulation international (ISBN 1-56555-205-900, pp. 179-
186. (texte intégral + présentation orale par G. Delapk)

32.Fillaudeau L., Delaplace G., Leuliet J.C., Tissier J.P., Berthhy Chopard F., "Comparaison entre un échangeur
de chaleur a plaque (ECP) et un chauffage ohmigque [a sterilisation UHT du lait", Congrés Francais
Thermique (SFT 2001), Nantes, 29-30-31 Mai 200tjeixes et technologies thermiques face au XXIesigEd.
Elsevier (ISBN: 2-84299-200-8), pp.777-782, 2001. (texte intégral + poster)

33.Fillaudeau L., Delaplace G., Lefebvre S., Leuliet J.C., Querfarf®Dptimisation du transfert de chaleur dans un
échangeur tubulaire a effet Joule (T.P.C.) — Appiir sur des fluides modéle et réel", Congrés ¢aiande
Thermique (SFT 2001), Nantes, 29-30-31 Mai 200tjeixes et technologies thermiques face au XXlesigEd.
Elsevier (ISBN: 2-84299-200-8), pp.855-860, 2001. (texte intégral + poster)

34.Fillaudeau L., Delaplace G., Leuliet J.C., Tissier J.P., Bertivby Chopard F., "Ohmic heating to achieve UHT
sterilisation of milk - Comparison with plate heatchanger and definition of a heat dissipation facieht -",
ExXHFT-5, Thessaloniki, Greece, September 24-28,12@Xperimental Heat Transfer, Fluid Mechanics and
Thermodynamics 2001, Ed. G.P. Celata, P.Di Marcdzéulas and A. Mariani, (ISBN: 88-467-0459-2), . Molpp.
713-718. (texte integral+presentation orale)

35.Fillaudeau L., Delaplace G., Lefebvre S., Leuliet J.C., Querfafdmprovement of heat transfer in Joule effect
tubular heat exchanger by geometrical modificatienpplications to model (milky dessert) and resh¢le egg)
fluids", ExHFT-5, Thessaloniki, Greece, Septemb&i28, 2001, Experimental Heat Transfer, Fluid Medtsand
Thermodynamics 2001, Ed. G.P. Celata, P.Di MarcoGAulas and A. Mariani, (ISBN: 88-467-0459-2), .vib)
pp.883-888. (texte integral+presentation orale)

36.Delaplace G., Leuliet J.CEjllaudeau L., Belaubre N.,"Heat transfer to highly viscousdhiin a vessel agitated by
a non standard helical ribbon impeller", ExHFT-Be§saloniki, Greece, September 24-28, 2001, ExpetahHeat
Transfer, Fluid Mechanics and Thermodynamics 2@X., G.P. Celata, P.Di Marco, A. Goulas and A. Mdria
(ISBN: 88-467-0459-2), vol. Il, pp. 877-882. (texte integral+presentation orale)
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37.Beuf M., Legrand A.Fillaudeau L., Leuliet J.C., Berthou M., Terrien P., "Critér@mparition de la convection
mixte en régime laminaire dans un échangeur tuteulai flux de chaleur constant (TPC)"’™8 Congrés
Francophone de Génie des Procédés, Nancy, 17-Ih®c2001, Récent Progrés en Génie des ProcédédCoo
Strock A., Boudrant J., Tondeur D.), Ed. Lavoidiech & Doc, Paris, vol. 15, 2001, pp.67-74. (texte
integral+presentation poster)

38.Ayadi M., Bouvier L., Chopard F., Berthou Meillaudeau L., Leuliet J.C., "Heat treatment improvement of gair
products via ohmic heating processes : thermalhgdodynamic effect on fouling”, Heat Exchanger lir@uand
Cleaning Fundamentals and Applications, Santa Fd)(NUSA, May 18-22, 2003, ECI (Engineering Confaren
International, 6 Metro Tech Center, brooklyn, NY201). (texte integral+presentation orale par
M. Ayadi).

39.Ayadi M., Chopard F., Berthou M.Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Comparaison entre le comportement
hydrodynamique et la répartition de dépot encrdasdans des cellules ohmiques™ ™ congres SFGP (Société
Francaise de Génie des Procédés), Gavy-OcéaniSaZtire, France, 9-11 Septembre 2003, Récent Rragré
Geénie des Procédés, Ed. Lavoisier Technique & Dectiation, Paris, n°ISBN : 2-910239-64-0.

(texte integral+presentation orale par M. Ayadi)

40.Fillaudeau L., Lecompte J.Y., Legrand A., Leuliet J.C., "Ecoutemdes fluides agroalimentaires contenant de
grosses particules : méthode d'analyse de latitish cumulée en particules dans des conduitésdriques”, ™
congrés SFGP (Société Francaise de Génie des Be)c&hvy-Océanis, St Nazaire, France, 9-11 Sep&eailD3,
Récent Progrés en Génie des Procédés, Ed. Lavbminique & Documentation, Paris, n°ISBN : 2-91953-0.

(texte integral+presentation orale)

41.Daufin G., Escudier J.L., Carrére H., Bérot Hllaudeau L., Decloux M., "Recent and emerging applications of
membranes processes in food and dairy industryRNPEA 2003, Tatranské Matliare, Slovakia, Septenibdr,
2003, Proceeding, p.54, Abstract & CD Publishen&koSociety of Chemical Engineering, ISBN n°80-2B22-6,
Editor S Schlosser and R Kertész. (texte integral+presentation orale par G. Daufin)

42.Legrand A., Santer JEillaudeau L., Bournaud S., Berthou M., Leuliet J.C., "Studytleé physical characterisitics
of complex foodstuffs charged in particles", ICER®@rnational Congress on Engineering and Food, tpiner
(France), 7-11 March 2004, pp.456-462. (texte integral+presentation orale par A. Legrand)

43.Fillaudeau L., Cardenas R., Korolzuck J., Lejaye J., Cozic ebf@yne P., "Application of hot wire method to
monitor fouling phenomena in continuous food pratefCEF9 International Congress on Engineering Bodd,
Montpellier (France), 7-11 March 2004, pp. 195-200. (texte integral+presentation orale)

44.Legrand A.,Fillaudeau L., Bourneaud S., Berthou M., Leuliet J.C., "Chanaz&ion of solid-liquid suspensions
(rela, arge and non-sperical particles in non-naiato cariier fluid) flowing in horizontal and verél pipes.”, 3
International Symposium on Two-Phase Flow modelamgl experimentation, Pisa, Italy, September 222004,
Editor Celata GP, Di Marco P., Mariani A., Shah RISBN: 88-467-1075-4, pp.1-10. (texte
integral+presentation orale)

45 Fillaudeau L., Maury V., Debreyne P., "Echangeur de chaleur atBffele Direct en Agroalimentaire: Mesure et
modeélisation des températures pariétales et ddefluRencontres AGORAL 2004, Nantes (France), 30eNtre —
1*" Décembre 2004, Ed. Tech & Doc Lavoisier, pp.136:14  (texte integral+presentation orale)

46.Legrand A.,Fillaudeau L., Zaid |., Berthou M., and Leuliet J.C, "Traiteme&hermique en continu de fluides
alimentaires complexes chargés en particules. énciel de la technologie de chauffage”, Rencontre©RE.
2004, Nantes (France), 30 Novembre®-écembre 2004, Ed. Tech & Doc Lavoisier, pp.148-14texte
integral+presentation orale)

47.J. CescutL. Fillaudeau, S. Alfenore, C. Bideaux, X. Cameleyre, N. Go&tGuillouet, J. Lesage, C. Molina-Jouve
et J.L.Uribelarrea Microbial production of fattyids : performances of a new way to produce molecidesnergetic
or chemical uses, 28th Symposium on Biotechnologyfiels and Chemicals, Nashville, Tennessee, 2pr May
3 2006.

48.Fillaudeau L., Maury V., Debreyne P., Semet F., "Etude de lalauffe parietal dans un échangeur de chaleur a
effet Joule direct avec et sans encrassement”, 2086, 16-19 Mai 2006, lle de Ré, France. Editond®é-., El
Ganaoui M., Petit D., Fauchais P., Ed. Societe ¢aise de Thermique, ISBN: 2-905267-49-6, vol.14n€ao2,
1039-1044. (texte integral+poster)

49.André C., Boissier B.Eillaudeau L., "Modelling and measurement of residence timeribistion in tubular Joule
effect heaters with and without geometric modifimas”, TRACER 4, Autrans/Grenoble, France, 2-5 ©eta2006.

(texte integral+poster)

E.1.4.2. avec comité de lecture sur résumé

50.Fillaudeau L., Lalande M., Blanpain-Avet P., “ Détermination dpeessions transmembranaires en MFT -
Approches analytique et numérique des profils dsgion validation expérimentales *"3Colloque PROSETIA
INRA-CNRS, Institut National Polytechnique de Lavaj 1997, pp147-158. (texte  integral+presentation
orale)

51.Blanpain-Avet P., Cillier D.Fillaudeau L., Lalande M., “ Etude expérimentale des mécanisgoeisernant le flux
de perméat et la rétention des protéines en miicetion tangentielle stérilisante de biére sur umembrane
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Nuclépore 0,20 micron ”, ®3° Colloqgue PROSETIA INRA-CNRS, Institut National R@chnique de Loraine,
1997, pp101-109. (texte intégral + présentation orale par P. Blaap-Avet)

52.Fillaudeau L., Blanpain-Avet P., Lalande M., “ Fouling mechanisim beer cross-flow microfiltration with tubular
ceramic membranes ", Fouling and Cleaning in Fomat@&ssing '98 - COST-98, Jesus College CambriddeApril
1998. (texte intégral + poster)

53.Blanpain-Avet P.Fillaudeau L., Lalande M., “Investigation of mechanisms goveghimembrane fouling and
protein rejection in the sterile microfiltration bter with an organic membrane ”, Fouling and Gheam Food
Processing '98 - COST-98, Jesus College Cambrigi@eApril 1998. (texte intégral + présentation orale par
P. Blanpain-Avet)

54 Fillaudeau L., Blanpain-Avet P., Lalande M., “ Approches qudiitas et quantitatives de la microfiltration
tangentielle de la biére de garde sur des membregr@sniques tubulaires ” % colloque PROSETIA INRA -
CNRS, 24-25 Novembre 1998, CERTIA Lille 1998. (texte intégral + présentation orale)

55.Blanpain-Avet P., Manno PEillaudeau L., Aptel P., “ Effet des vortex de Dean sur le tfarisde matiére en
microfiltration tangentielle de la biére de garde sles membranes organiques fibres creuse8™, oblloque
PROSETIA INRA - CNRS, 24-25 Novembre 1998, CERTIeL1998. (texte intégral + présentation orale)

56.Fillaudeau L., Lalande M., “ Cross-flow microfiltration of rougtebr with tubular ceramic membranes - Qualitative
and quantitative performances of the process "cé&dings of the 27International Congress, Cannes, France, 29
Mai - 3 Juin 1999, Ed. European Brewery ConvenfI&BN 9990-70143-20-8), pp 823-831. (texte
intégral + poster)

57.Fillaudeau L., Blanpain-Avet P., Lalande M., “Empirical modali of steady-state flux in the cross-flow
microfiltration of rough beer with tubular ceranmembrane ”, International Congress on MembraneMeaibrane
Processes ICOM’99, Westin Harbour Castle Hotelphity, Canada, 12-18 June 1999. (présentation orale +
poster)

58.Fillaudeau L., Blanpain-Avet P., Moreau A., Tissier J.P. andabnale M., “ Study and analysis of fouling during
cross-flow microfiltration of beer with 0.8 and 1.40m tubular ceramic membranes ”, Euromembrane’99,
Leuven, Belgium, 19-22 September 1999. (poster)

59.Blanpain-Avet P., Bialopiotrowicz TEillaudeau L., Ricatte G., Maingonnat J.F., “ Characterizatiénhe porous
structure of inorganic carbon supported microfiltna and ultrafiltration membranes by a liquid-phasisorption of
phenol ”, Euromembrane’99, Leuven, Belgium, 19-2pt8mber 1999. (poster)

60.Fillaudeau L., Delaplace G. et Leuliet J.C., “Application du cHage ohmique pour le traitement thermique de
fluides agroalimentaires”,®5° colloqgue PROSETIA INRA - CNRS, 1 et 2 Février 2000SA Toulouse, 2000,
pp.139-144. (texte intégral)

61.Fillaudeau L., Ricatte G., Moreau A., Blanpain-Avet P., Jitakdy., Gourdon A., "Etude de la clarification de la
biére de garde par microfiltration tangentielle ppfication de la technologie RVF",°8° Colloque PROSETIA,
Versailles — St Cyr, 19-21 Mars 20@présentation orale + texte intégral)

62.Fillaudeau L., Delaplace G., Leuliet J.C., Ronse G., Six Thcgdamont J., Tissier J.P., Berthou M., Chopard F.,
"Etude des performances thermiques d'un chauffageique pour la stérilisation UHT du lait - Défimiti d'un
critére d'encrassement"® Colloque PROSETIA, Versailles — St Cyr, 19-21 Mago1.(présentation orale +
texte intégral)

63.Fillaudeau L., Ermolaev S., Jitariouk N., Gourdon A., "Use of R¥chnology to achieve rough beer clarification
and cold-sterilisation of beer", ®&ongress of the European Brewery Convention, Bestapiungary, 12-17 May
2001, Publisher Fachverlag Hans Carl, Germany,BRIS90-70143-21-6(texte intégral + poster).

64.Ermolaev S.Fillaudeau L., Ricatte G., Moreau A., Jitariouk N., Gourdon Atude hydrodynamique d'un module
de filtration dynamique : détermination des courlaes frottement, de consommation de puissance elade
distribution radiale de la pression",*"f colloqgue PROSETIA, Université de Technologie demiggne,
Compiegne, 19-20 Mars 2002, pp.36-41. (texte intégral + poster).

65.Ayadi M., Debreyne P., Chopard F., Berthou M., GirdpF.,Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Conséquence d'un
mauvais remplissage sur I'encrassement de cethhieigues”, 8™ colloque PROSETIA, Maison de I'Agriculture
de Rennes, Rennes, 19-20 Mars 2003, pp.30t@&e intégral + présentation orale).

66.Fillaudeau L., Moreau A., Ermolaev S., Jitariouk N., Gourdon mynamic filtration for rough beer clarification :
application of rotating & vibrating filtration (RVFTechnology)”, 28 Congress of the European Brewery
Convention, Dublin, Ireland, 17-22 May 2003(texte intégral + présentation orale).

67.Debreyne P., Cardenas R., KorolzcukElllaudeau L., "Capteur en ligne pour mesurer I'encrassement tem
procédés continus", Journées de la Mesures et détimlogie INRA, 11-14 Octobre 2004, Dijon, Comruation
C15. (texte integral+presentation orale par P. Debreyne)

68.Fillaudeau L., Korolczuk J., Boissier B., André C., "Tubular BoEffect Heater with and without geometric
modifications : Investigation of flow regime andow diameter impacts on residence time distributi@FFoST
Food Innovations for an Increasing Europe, 26-2er 2004, Varsaw, Poland (presentation poster)

69.Korolczuk J., Baron F., Grosset N., Roignant M.pfill Mc Keag J., Carballeira FernandezHllaudeau L.,
Brion J.C., Jeantet R., "Salmonella Enteritidiscthation by pulsed electric fields", EFFoST Foomhdvations for
an Increasing Europe, 26-29 October 2004, Varsavand. (presentation poster)

HDR- Luc-Fillaudeau-16710N 76



70.Fillaudeau L., Detavernier A., Boissier B., André C., "Impactmbcessing conditions (flow regime, heating) on
residence time distribution in tubular joule efféwtaters”, IUFOST, #3World Congress of Food Science and
Technology "Food is Life", 17-21 Septembre 2006ntda, France, p.217-218. (presentation poster)

71.L. Fillaudeau, D. Anne-Archard, J. Cescut, Ph. Blanc, C. Molimare, J.M. Nicaud et J-L.Uribelarrea. Evolution
du comportement rhéologique d'un modt de fermemtdtirs de des phases de croissance et d'accumnutiilipide
chez une levure oléagineusé&™3rencontre des laboratoires midi-pyrénéens de tmiclogie. MicrobioToul2007,
Toulouse, 18-19 avril 2007, Poster n°12, p.24-25. (presentation poster)

72.Cescut J.Fillaudeau L., Blanc Ph., Nicaud J.M., Molina-Jouve C., Uribe#la J.L., Alternative pathway for the
synthesis of energetic molecules : profile modafatf fatty acids accumulated during R. glutinisyfentation. 15
European Biomass conference & exhibition. ICC, BeGermany, 7-11 May 200{presentation poster)

73.Nicaud J.M., Beopoulos A., Chardot T., Thevenievy Gescut J.Fillaudeau L., Blanc Ph., Molina-Jouve C.,
Uribellarea J.L., Fatty acid accumulations in Ye&8tYeast lipid conference, TICC Torino, Italy, 102y 2007.

(presentation poster)

74.L. Fillaudeau, D. Anne-Archard, J. Cescut, P. Blanc, C. Molioank et J-L.Uribelarrea. Evolution du
comportement rhéologique d'un mo(t de fermentdtiom de I'accumulation de lipides chez Rhodotogiiainis.
Proceeding du GFR42: Rhéologie des milieux évauti€lermont-Ferrand, 10-12 Octobre 2007, pp.84-89.

(presentation orale)

75.Fillaudeau L., Debreyne P., Desmarest J., Auret L., "On-lindifigu/ Cleaning monitoring in continuous dairy food

processing — Comparison of three methods", EFFOSEHXS, Lisbon, Portugal, 14-17 November 2007.
(presentation poster)

E.2.SYNTHESES SCIENTIFIQUES

E.2.1. Chapitre d'ouvrage

76.Fillaudeau L., Blanpain-Avet P., “ Caractéristiques du secteassicole ", Techniques de I'Ingénieur, Traité Agro
alimentaire, F6210, 1999, pp1-11.

77.Fillaudeau L., Blanpain-Avet P., “ Applications de la microfdtion tangentielle en brasserie ", Techniques de
I'Ingénieur, Traité Agro-alimentaire, F3260, 1999, 1-13.

78.Fillaudeau L., Decloux M. and Bories A., "Improving Water anddfgy Management in Food Industry - Part 5 :
Improving water and/or energy management in pddicndustry sectors : Chap 5-7: Brewing / Distidli/ Wine",
Ed. Woodhead Publishing Limited — Smith / Klem&$m (under press), 2007.

E.2.2. Conférences dans congres ou sympsonium

79.Fillaudeau L., Blanpain-Avet P., Moreau A, Ricatte G. et Lalame “ Clarification et stérilisation de la biéreup
microfiltration tangentielle - La microfiltrationus membrane et ses applications potentielles essbr ", Salon
IPA'98 - Journée d'étude “ Membranes”, Parc deposkions Paris - Porte de Versailles, 21 Octol®881
(présentation orale)
80.Daufin G., Escudier J.P., Carrére H., BérotFlaudeau L., Decloux M., “Application of membrane processes in
food and dairy industry”, NACE Corrosion 2000, 26-Blarch 2000, Orlando, FL, USA, Ed. Nace Internsdip
Publication Division, PO Box 218340, Houston, TeX#218-8340, Paper 00313, 2000, pp. 1-24 (texte
intégral + présentation orale par G. Daufin)
81.Fillaudeau L., “La microfiltration tangentielle en brasserie : vétlon des rejets et alternative technologique”,
Récents Progrés en Génie des Procédés : Intégagmmembranes dans les procédés, Colloque Intigaes
Membranes dans les Procédés: Facteurs de sucaespeves, CPE Lyon, 3-4-5 Mai 2000, Ed. Lavoisier
Technique et documentation (ISBN 2-910239-000-4jisPvol.14, n°74, 2000, pp.129-13@exte  intégral  +
présentation orale)
82.Daufin G., Decloux M., Carrére H., Bérot TFillaudeau L., Escudier J.L., Mickalski M.C. et Lozano Y.,
“L’intégration des membranes dans l'industrie alimaére: applications récentes et procédés émergSéminaire
NOVELECT, Saint Nazaire, 14 Juin 2000. (présentation orale par G. Daufin)
83.Daufin G., Bories A., Laméloise M-LEillaudeau L., "Clean membrane processes for effluents and wattes
treatment in food and dairy industry”, Indo-Fre8gminar, 9-12 February 2004, NewDehli, India.
(présentation orale par Daufin G.)
84.Fillaudeau L., "La stabilisation en procédé continu des fluidémentaires complexes : les défis des technologies
alternatives utilisant I'électricité", Conférendé¢RA Instrumentation & Procédés, Salon IPA 23 Novemb004.
(texte intégral + présentation orale)
85.Fillaudeau L., "Ohmic heating of complex foods in continuousqass — Challenges and solutions"”, IFT 2006 —
Annual Meeting June 24-28, 2006 (présentation orale).
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86.Fillaudeau L., Debreyne P., Auret L., Desmaret J., Bonnet B., idw sensor for on-line and continuous
measurement of fouling in industrial processes OBOSYS-HW (NeoSens / INRA)", salon POLLUTEC, 28
November-1 December, 200§presentation du prototype + poster)

87.Fillaudeau L., "Procédés membranaires en brasserie : rechenmchéyations et réalité industrielle”, Journée
thémathique CFM, Membrane et innovations dansAés 2 juillet 2007, ENCPB (Paris). (présentation
orale)

E.3.DOCUMENTS A VOCATION DE TRANSFERT OU RELATIFS A L 'ANIMATION DE LA
RECHERCHE

E.3.1. Rapport écrits

E.3.1.1. Brevet

88.Fillaudeau L., Debreyne P., Cardenas R., Korolzuck J.."Méthodesysteme pour la mesure et I'étude de
I'encrassement d’'un réacteur », Brevet francaiss#50202 déposé le 10 Mai 2005, Extension par vad R°
FR2006/05424, publication le 17/11/2006R2885694.

E.3.1.2. Contrat de recherche

89.Fillaudeau L., Leuliet J.C., Ronse G., Jacquemont J., Six Th.aif€ment thermique en continu par chauffage
ohmique (Prototype E.R.R.O.) de fluides agro-alitaeas (produits laitiers) — Synthése de la preenighase
d’expérimentation”, Contrat INRA-EDF-VICARB, Ao(1999.

90.Leuliet J.C. Fillaudeau L., "Development of fouling mitigation methodologytae heat exchanger design stage :
report at TO+24months", Contract JOE3-CT-97-0058etihg at the University of Surrey, England, 25-26
November 1999.

91.Fillaudeau L., Leuliet J.C., Ronse G., Jacquemont J., Six Th.aif€ment thermique en continu par chauffage
ohmique (Prototype E.R.R.O.) de fluides agro-alimieas — Synthése des essais n°14, 15 et 16 — Rappo
Intermédiaire”, Contrat INRA-EDF-VICARB, Janvier Q0.

92.Fillaudeau L., Leuliet J.C., Delaplace G., Jacquemont J., R@sesix Th., "Development of fouling mitigation
methodology at the heat exchanger design stagmortrat TO+30months", Contract JOE3-CT-97-0058, tihgeat
the University of Thessaloniki, Thessaloniki, Grees-6 June 2000.

93.Leuliet J.C. Fillaudeau L., Quennard F., Souard X., "Development of foulingigation methodology at the heat
exchanger design stage : report at TO+30monthgitr@ct JOE3-CT-97-0058, Final meeting in BrussBlsissels,
Belgium, 24 November 2000.

94.Leuliet J.C. Fillaudeau L., Jacquemont J., Ronse G. and Six T., "Developmeftuling mitigation methodology
at the heat exchanger design stage : Final reg@otitract JOE3-CT-97-0058, April 2001.

95.Fillaudeau L., "Microfiltration tangentielle en brasserie (Teclogie RVF / Membranes planes) - Contrat INRA-
PROFILTRA n°A1544", rapport n°1 a,¥3, Septembre 2001.

96.Fillaudeau L., "Microfiltration tangentielle en brasserie (Teologie RVF / Membranes planes) - Contrat INRA-
PROFILTRA n°A1544", rapport n°1 &,%6, Décembre 2001.

97.Ayadi M., Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Study of ohmic heating (ERRO) fiquid food application", Report n°1 at
TO+6months, Meeting on #April 2002 (Alpha-Laval, Grenoble).

98.Fillaudeau L., "Microfiltration tangentielle en brasserie (Teologie RVF / Membranes planes) - Contrat INRA-
PROFILTRA n°A1544", rapport n°1 %9, Mars 2002.

99.Ayadi M., Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Study of ohmic heating (ERRO) fiquid food application", Report n°1 at
TO+9months, Meeting on 25 June 2002 (EdF-DER, M8BtetLoing).

100. Ermolaev S.Fillaudeau L., "Microfiltration tangentielle en brasserie (Teologie RVF / Membranes planes)
- Contrat INRA-PROFILTRA n°A1544", Rapport finaljillet 2002.

101. Ayadi M., Fillaudeau L., Leuliet J.C., Chopard F., Berthou M., "Study ¢iwc heating (ERRO) for liquid
food application", Report n°2 at TO+12months, Megtbn 22 October 2002 (INRA-LGPTA, Lille).

102. Ayadi M., Fillaudeau L., Leuliet J.C., Chopard F., Berthou M., "Study ¢iwc heating (ERRO) for liquid
food application”, Report n°3 at TO+15months, Megitbn 29 January 2003 (INRA-LGPTA, Lille).

103. Ayadi M., Fillaudeau L., Leuliet J.C., Chopard F., Berthou M., "Study ¢iwc heating (ERRO) for liquid
food application", Report n°4 at TO+18months, Megtbn 24 June 2003 (INRA-LGPTA, Lille).

104. Legrand A. Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Traitement thermique des produailisnentaires complexes avec
morceaux", Rapport n°2 a To+10 mois, Réunion da®@4&mbre 2002 (MASTERFOODS/EDF/INRA).

105. Legrand A. Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Traitement thermique des produailisnentaires complexes avec
morceaux : Propriétés thermophysiques des produits, DTS, @gaifohmique et champ de température, essais
pilote sur produits réels", Rapport n°3 a To+18 spoiRéunion du 17 septembre 2003
(EDF/INRA/MASTERFOODS).
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106. Legrand A. Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Traitement thermique des produailisnentaires complexes avec
morceaux : analyse comparative des deux produés B\, Rapport n°4 & To+24mois, Réunion du 02 #vA004
(MASTERFOODS/BONDUELLE/EDF/INRA).

107. Legrand A. Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Traitement thermique des produilisnentaires complexes avec
morceaux : les performances thermiques et hydmaesicdes 2 essais réalisés avec la technologie aldfafge
conventionnel sur les produits A et B", Rapport r@5To+28mois, Rapport d'avancement du 20 avril 2004
(BONDUELLE/MASTERFOODS/INRA).

108. Legrand A. Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Traitement thermique des produailisnentaires complexes avec
morceaux : performances thermiques et hydrauligiess2 essais réalisés avec la technologie de elgautffet
Joule Indirect (TPC) sur les produits A et B", Rappn°6 a To+30mois, Rapport d'avancement 20 jf42
(BONDUELLE/MASTERFOODS/INRA).

109. Legrand A. Fillaudeau L., Leuliet J.C., "Traitement thermique des produailisnentaires complexes avec
morceaux”, Rapport n°7 a To+33mois, Présentation dw7 septembre 2004
(MASTERFOODS/BONDUELLE/EDF/INRA).

E.3.1.3. Prestation de Service

110. Fillaudeau L., Leuliet J.C., Jacquemont J., Ronse G., “ Traitgmdermique en continu de fluides
agroalimentaires complexes - Application a des eaumchamel et carbonara”, Compte rendu de poestdé
service, Société Le Petit Cuisinier, Henin-Beaun{6@), Décembre 1998.

111. FEillaudeau L., “Microfiltration tangentielle en brasserie : Ap@itions potentielles de la technologie RVF et
des membranes planes circulaires metallo-céramigoes la filtration stérilisante, la filtration cifiante et la
récupération des fonds de tanks”, Rapport finakfat®mn de service pour la société PROFILTRA, ManrJuillet
2000.

112. Leuliet J.C. Fillaudeau L., Jacquemont J., Ronse G., Six Th, “Stérilisatierait cru a 150°C a l'aide d'un
prototype ohmique fourni par EDF”, Compte-rendul’dssai sur les cellules ohmiques FLASH du 15 Mz2060,
Ao(t 2000.

E.3.1.4. Collaboration

113. Fillaudeau L., “MFT en brasserie : Stérilisation a froid — Fabtica de membranes céramiques de
microfiltration et évaluation de leur performanc€ollaboration INRA, LGPTA — CNRS, ENSCM-LMPM, Juin
2000.

E.3.1.5. Support de cours (transparents, polycopiés)

114. Fillaudeau L., Delaplace G., "Opérations unitaires du GIA: 14amation, 2-Séchage”, Enseignement CESIA
(Spécialisation Ingénieur I1AAL), 2000, 70p.

115. Fillaudeau L., Delaplace G., "Mécanique des Fluides Non-Newitmliel- Rhéologie des Fluides
Agroalimentaires, 2-Intéraction produit - procédgfiseignement HEI (cycle ingénieur), 2001, 60p.

116. Fillaudeau L., "Opérations unitaires du GIA : Décantation & Gduagation", Enseignement HEI (cycle
ingénieur), 2002, 40p.

117.  Fillaudeau L., "Opérations unitaires du GIA : Les procédés itriels de filtration", Enseignement HEI (cycle
ingénieur), 2002, 77p.

118. Fillaudeau L., "Effet Joule direct et indirect dans l'industrigr@alimentaire : les opportunité et les défis",
2007, 50p.

E.3.2. Créations informatiques ou audiovisuelles

119.  SIMIFIT. SIMIFIT smule dans le domaine du génie des procédés, &idomement de l'opération unitaire de
filtration tangentielle sur support poreux. Songoralité est d'intégrer le mode de fonctionnemenb-&ourant de
cette opération, en lien avec tout modéle de celgeatiu support et ainsi de prédire I'‘évolution'electassement
tout au long de la membrane, ce qui permet d'opéinies conditions opératoires. Dépdt INRA — DAY séptembre
1998.

120. SPC v1.0.SPC a pour objectif dsimuler les performances thermiques des procédéstinas lors de la
stabilisation des fluides alimentaires complexes. Baniére générale, ceci fait appel a la notd@thangeur —
réacteur. Les objectifs se décomposent en plusieurs poifitpourvoir simuler les performances thermiq(@®fil
de température du fluide, de peau et de dépbtydtahliques (perte de charge) d'un échangeur tibpléi)
prendre en compte l'incidence d'un dép6t encrassantes performances du procédé (température de pede
dépdt), (iii) intégrer I'évolution qualitative (chique et microbiologique) du produit au travers mlasieurs
cinétiques de réaction, (iv) comparer l'effica@téles conditions de fonctionnement de plusieuckrtelogies de
chauffage : chauffages conventionnels méthodighiet(antiméthodique (2), chauffage par effet Jontbrect (3),
chauffages par Effet Joule Direct avec des chanepsitdsse et de potentiel paralléle (4) et perpmigire (5).
Dépdt INRA — DISI / UCPI, 31 Aolt 2004 — Dép6t ARRDDN.FR.001.450005.000.R.P.2004.000.30600.
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E.3.3. Travaux encadrés ou coordonnés par l'auteur

E.3.3.1. Mémoires de stages

121. Routier D., "Etude des interactions physico-chiregien microfiltration tangentielle de biere de gard
Méthode de la montée capillaire”, stage de firud@t IUT "A" de Lille | département Chimie, Avrilduin 1998.

122.  Guyot T. et De Grossouvre O., "Etude des performsrtbermo-hydrauliques d'un échangeur de chaleur a
plaques industriel", Travail d'Etude Recherche AtR012 (cycle ingénieur), Hautes Etudes Industridiars - Mai
2000.

123. Beuf M., "Longueur d'établissement thermique danséahangeur tubulaire & densité de flux constante",
Mémoire de fin d'étude, DEA option Génie des Présdddustriels, Mars - Septembre 2000.

124. Legrand A., "Critere d'apparition de la convectignixte dans un échangeur tubulaire a densité de flux
constante”, Stage de fin d'étude, Ingénieur CNAMeration Biochimie et Technologie des Industries
Agroalimentaires, Janvier — Octobre 2000.

125.  Ali Ayadi M., "Vérification métrologique des instments de mesure d'une plate-forme de traitemenniee
par chauffage électrique direct”, Mastére Métra@ogiQualité de I'Ecole des Mines de Douai, Mai pt8mbre
2001.

126. Ali Ayadi M., "Etude hydrodynamique d’une boucle traitement thermique de produits alimentaires par
chauffage électrique direct », DEA en Génie Biolpgi, Université de Sfax, Tunisie, Janvier-Septer@bl.

127. Ermolaev S., "Microfiltration tangentielle en brage (technologie RVF / Membranes planes)”, conii&A-
PROFILTRA n°Al1544, acceuil d'un chercheur russarflv Institute of Physical Chemistry, Russie)nJ2001-
Juin2002.

128. Boissier B., "Microfiltration dynamique (TechnolegRVF) en brasserie - Analyse de la biére: méth&iis
et granulométrie.", Institut Agroalimentaire del&i{lAAL), Janvier-Avril 2002.

129. Cozic F., "Etude thermique d'une sonde de coagulatiprojet sonde thermique LEIMA", Institut
Agroalimentaire de Lille (IAAL), Janvier-Avril 2002

130. Lecompte J.Y., "Chauffage par tube a passage deubde fluides contenant de grosses particulasieéde
la distribution cumulée en particules dans unei@edylindrique circulaire.", Mémoire de fin d'étadAAL, DEA
Majeure en Génie des Procédés Industriels, Uni¢erde Technologie de Compiegne, France (60), Janvie
Septembre 2002.

131. Legrand A., "Traitement thermique en continu deidfts alimentaires complexes chargés en particules :
application a la sauce Chili, mise au point d'undé modele & étude de I'écoulement de la suspahsidémoire
de DEA Majeure en Génie des Procédés Industriglseisité de Technologie de Compiegne, France (&yvier-
Septembre 2002.

132. Lejaye J., "Etude d'un capteur thermique (prin@pdil chaud) : sensibilité et application en prdééontinu
et batch", Institut Agroalimentaire de Lille (IAALFévrier-Avril 2003.

133.  Santer J., "Etude des caractéristiques physiquesathiits alimentaires complexes chargés en p&ttu.”,
Institut Agroalimentaire de Lille (IAAL), Février-ril 2003.

134. Boissier B., "Etude hydrodynamique (courbe de émgnt, distribution des temps de séjour) d'un égan
tubulaire & passage de courant avec et sans naiilificgéométrique.” Mémoire de fin d’étude I1AAL, Méire de
DEA Majeure en Génie des Procédés Industriels, édsiié de Technologie de Compiegne, France (60yigka
Septembre 2003.

135. Maury V., "Comparaison des températures pariétatgse un chauffage par effet Joule direct (chaeffag
ohmique) et indirect (tube a passage de courdngtifut Supérieur Agricole (ISA, Lille), Juillet-dut 2003.

136. Renuy M., "Conception, réalisation et validationn# ligne de traitement thermique en continu daldls
chargé en particules”, stage EBI (Paris), Juillet#2003.

137. De Ferrier L., "Traitement thermique en procédétioonde fluides alimentaires complexes", PolytedieL
dept IAAL, Avril-Juin 2004.

138. Felgine N., "Etude de la DTS dans un Tube a passigeourant — Impact du couplage thermique —
hydraulique”, Polytech-Lille dept. IAAL, Avril — Joi 2004.

139. Delcroix F., "Développement d'un code de calcuP(S.) sous Visual Basic appliqué au traitementnticaie
de fluides alimentaires complexes en procédé aghtiP GMI (Université de Valencienne), Avril — embre
2004.

140. Detavernier A., "Etude de la distribution des terdpsséjour (DTS) dans des échangeurs tubulairessage
de courant (TPC) - Incidence de la chauffe sumibgénéité de traitement —", HEI, TER Septembre eebibre
2004.

141.  Ali Ayadi M., "Traitment thermique des fluides almtaires encrassants par la technologie de chauffag
ohmique en géométrie rectangulaire”, Thése de datcem Mécanique — Energétique, Université Henméxoré,
Nancy I, Janvier 2005.
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142. Legrand A., "Faisabilité technologique du traitetérermique en continu de fluides chargés en pdeticen
utilisant trois technologies de chauffage”, Thésedibctorat en Génie des Procédés Industriels, thiigede
Technologie de Compiégne, France (60), Janvier 2005

143. Vergnes C., "Modélisation d'un microcapteur d'essement en technologies MEMS", IUT Mesures
physiques, UPS Toulouse lll, Mars-Juin 2007.

144. Le Roy Th." Instrumentation d'un procédé biotechgmue et développement d'un systeme d'acquisjtlai™
Mesures physiques, UPS Toulouse lll, Mars-Juin 2007
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F. QUELQUES PUBLICATIONS

Nous illustrerons notre démarche générique en Ecaes travaux ayant une portée académique et
finalisée.

OBJET ACADEMIQUE FINALISEE
Filtration tangentielle 2 11
Filtration dynamique 22 19
Traitement thermique — Chauffage ohmique 12 17
Traitement thermique — Encrassement 13 23
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