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Le choix de la structure du textile filtrant est primordial dans le procédé de la filtration par
gateau des milieux dispersés. L’ influence des propriétés structurelles et physiques des textiles
sur les performances en séparation solide-liquide a été peu abordée dans 1’état de I’art. Deux
milieux dispersés différents ont été étudies : le lait caillé et les boues. Pour la déshydratation
des boues, deux procédés ont été utilisés : la filtration mécanique et la filtration assistée par un
champ électrique sur un filtre presse. Plusieurs tissus filtrants dont les parametres structuraux
sont tres différents ont été développés dans le cadre de ce projet de thése. La nature des fibres,
la structure et la densité des fils ainsi que 1’armure ont été variés. La filtration mécanique, dans
un filtre presse, de trois types de milieux dispersés a été étudiée : une suspension modeéle de
carbonate de calcium, une suspension de spheres calibrées de PMMA et le lait caillé. L’électro-
déshydratation d’une suspension modé¢le de Kaolin a été optimisée en utilisant un tissu
conducteur comme filtre et électrode au niveau de la cathode. Afin d’optimiser la structure de
ces tissus hybrides, une étude sur le lien entre la structure de ces tissus et leur résistance
électrique et ionique ainsi que leur surface d’échange ionique en tant qu’électrode a été réalisée.
Au vu des résultats, des tissus filtrants électrodes ont été développés. Les premiers résultats
d’¢électrofiltration obtenus en remplacant le filtre et 1’électrode par un médium unique montrent

les avantages de cette nouvelle configuration.
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The choice of the filter media structure is crucial in the process of solid-liquid dispersions cake
filtration. The influence of the structural and physical properties of textiles on solid-liquid
separation performances has been little discussed in the state of the art. Two different
suspensions have been studied: milk curd and sludge. For sludge dewatering, two processes
have been used: mechanical filtration and electric field assisted dehydration on a filter press.
Several filter fabrics whose structural parameters are very different have been developed in this
project. The fiber nature, the weave pattern as well as the yarn structure and density were varied.
The mechanical filtration, in a filter press, of three types of solid/liquid dispersions was studied:
a model suspension of calcium carbonate, a suspension of calibrated PMMA spheres and milk
curd. The influence of filter fabric structure on filtration kinetics was more significant for model
suspensions than for milk curd. The electro-dewatering of a Kaolin model suspension was
optimized by using a conductive fabric as a filter and electrode at the cathode side. In order to
optimize the structure of these hybrid fabrics, a study on the link between the structural
properties and electrical and ionic resistance as well as their ion exchange surface as an
electrode has been carried out. In view of these results, electrode filter fabrics have been
developed using a weave pattern having good filtration performances. The first electro-
dehydration results obtained by replacing the filter and the electrode with a single conductive

medium show the advantages of this new configuration.

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

%/@ e %@m

Chapitre | Etat de Dart......cccceciiieieeie ettt e e s e re e sneenteennenneas 4
[.1.  Contexte de I’étude économique et environnementale :...........cccoeeeriveieeninenieeninnennn 4
0 00 | (=) (= TP PR PRSPPI 4
1.1.2.  Description détaillée du projet Deshybou: ...........ccccovveiiiieiiiieecee e 5
1.1.3.  Problématiques et objectifs de [a these ..........cccveveiiecicie i 7
[.2.  Spécificités des média filtrants ..o 9

1.2.1. DATINITION & oot 9
1.2.2. Structure des média filtrants ..........cocoveieieiic e 9
1.2.3. Parameétres de fabrication des tiSSUS :.......cccvvviiiiriieiciee e 10
[.2.3.1  SHrUCUIE deS TS 1.ueiie e 10
[.2.3.2  DenSite deS FilS ..o 11
1.2.3.3 | 5 011 USSP 11
[.3.  Ecoulement a travers un Mili€U POFEUX .........ccoeerererieinereeeeieeieseeese e 13
[.3.1.  Parameétres caractéristiques des textiles tiSSES : ........ccuvrirrernienese e, 13
1.3.1.1 N 10 (01 | (<SSO SR TOSORTP 13
1.3.1.2 La diMENSION UES POFES & ...veeuveieieiieeiee et ettt ste ettt ste e sraesre e ra e aeeneenreas 13
[.3.1.3  TOITUOSITE ...ttt 16
[.3.2.  Les théories de I’€Coulement & .........ccceeiivieiiiiniiiee e 17
L3.2.1. LOEUE DAICY ueiiiiieieiieiieieiie ettt sttt sttt st re et e s 17
1.3.2.2.  Régimes laminaire et turbulent: Nombre de Reynold............ccccooeviniiiiennnn, 18
[.3.2.3.  Limites de la théorie de DarCy : .......ccccooeieieieniiisineeee e 19
1.3.2.4.  Modele de Poiseuille et sa généralisation: ............cccocvriveienieiinene e 19
[.3.2.5. Modeéle de KOZenY-Carman...........cuoueiiirrieneiesie s 22
[.3.2.6. Perméabilité des Media tiSSES :.....ceciiiieeriiie e 23
[.4.  Théories de la filtration par QAtEAU: ..........covveiiieii e, 25

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

1.4.1.  Les différentes phases de la filtration et la notion du colmatage :..............coe...... 25
1.4.2.  Filtration par gateau Sous une Pression CONSTANTE: ...........ccoveierererenene e 28
1.4.3.  Filtration gravitaire/EQOULTAgE :........cooiiiiieiieeese e 30
I.5.  Influence de la structure des média filtrants sur la filtration par gateau:................... 31
1.5.1 Nature Chimigque des fIDIES .........oiiiiiie e 32
1.5.2 SEUCLUNE AU Fil o 33
1.5.3 AATITIUIE ettt e sk et s b e e e bb e e e be e e e bb e e e bn e e enneas 35
1.5.4 Nombre et taille deS POTES.........ooiiiiiiieee s 36
.55  Traitement A& SUMACE.......ccviiieie et 36
1.5.6 CONCIUSION .ottt sttt sb bt 38
L6, Filtration du ait CAIIE © ......cooiieiiiee e 38
1.6.1. Le lait et 1a filtration du Tait:..........cooverieieiee e 39
1.6.2. Le lait caillé et la filtration de caillé de lait de chévre. ..........ccccooviiiininiiinnn, 40
1.6.2.1.  Voies de fabrication du lait CaIllé.............cccooiiiiiiiiiiiie e 40
1.6.2.2.  Filtration du lait caillé par gouttage @ ........ccooevereiiinre e 41
1.6.3. Problématiques liées a la filtration du lait caillé: ............cccooeviiiiiiiiiece 42
I.7.  FIltration deS DOUES (......ooieiieiecie ettt nne e 43
1.7.1. D) T T €[] S 43
1.7.2. La déshydratation mécanique dans un filtre presse:........coovveirieneneeneieenn, 44
1.7.3. Déshydratation mécanique assistée par un champ électrique : ........ccccceeervenene. 45
[.7.3.1. PIINCIPE & ettt bbbt 45
[.7.3.2.  Phénomenes ElectrOCINELIQUES & ......c.coveiuieieiie e 46
1.7.4. Problématiques d’¢lectro-déshydratation liées au média filtrant : .................... 48
[.8.  Conductivité électrique des teXtiles @ .....ccoiiiriiiiiiiceee e, 49
[.9.  Les propriétés d €lectrode des tISSUS ......uriuiimiriiieiieiiiesieeiee et 51
[.10. (000] 0 0d [V [0 o KOOSR P TSR PPR 53

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Chapitre I : Matériels et MEthOUES .........cccveieeieiiece e 61
[1.1. Caracteristiques des FilS ULITISES ..o 61
11.2. Développement et caractérisation physique des tissus filtrants............cccocooeveiiininnienn, 62
[1.2.1  Caractérisations structurelles des tiSSUS :........ccovierriiiriiine e 62
11.2.1.1  Mesure de la perméabilit€ & I’air.........ccooviiiiiiiiiiiiiiece e 62
11.2.1.2  Mesure de 1a masse SUMTACIQUE ........c.ueverieriiririiiesieeee e 62
[1.2.1.3  MeSUure de I’EPaiSSCUT ......ccuiiriiieiiiiisie ettt 63
11.2.1.4  Calcul de la porosité et de la densité de pores..........c.coeerereiniinenerscnerees 63
11.2.1.5 Estimation de la taille des POreS........ccoeiieiiiiieie e 64
[1.2.1.6  MICIrOSCOPIE OPLIQUE ....eveeveeeieciiett e et ettt te e e e e re e sbaesaeaneenreas 65
[1.2.1.7  PrOFIOMELIIC. ...ccviieeieie e et 65
11.2.2  Développement des tissus par le procédé du tiSSage : ........cccevveveereiiieieerieseennnan, 65
[1.2.2.1  ProCedeE dU tISSATE : . ..veiveeireeie ettt ettt te e sreeste e nneas 65
11.2.2.2  Préparation du MELIEr & LISSEI & ......eciviiieieeie e 66
11.2.2.3  Différentes tapes du tISSAgE & ......ceoereeererieieie e 69
[1.2.3 MENOAOIOGIE : ... 69
11.2.3.1  TisSus FItrants iSOIANTS :........cccveiieiiiiesece e 70
[1.2.3.2 TiSSUS CONUUCTEUIS : ..eeiieieeiiesiiesieesiesteesie e e sseesteeee e steenteeneesreesseeneesseeseenennneas 79
[1.3. Caracteérisation des propriétes filtrantes des tissus développés :.........cocevvereriieicicnnn, 87
[1.3.1.  Filtration SOUS Pression CONSTANTE :.........ccoiiiiirieriiierie e 87
11.3.1.1.  Caractérisation des cinétiques de filtration ...........ccccocoveininiinii i 87
11.3.1.2. Caractérisation de la résistance spécifique du gateau de filtration :................... 89
[1.3.2.  Filtration gravitaire @ .......ccoooivieiieiic ettt a e snne s 90
I1.4. Caractérisation de la fonction d’électrode des tISSUS & ....ccvvviiiiieeiiiiieiiieeiiieesrreeesreesiieeens 90
[1.4.1.  Mesure de la résistance électrique a I’air:.........ccoooveiiiiiiiiiiiiine 90
11.4.2.  Développement d’un banc de test ..........ceriiiiiiiiiiiiiiice e 91
11.4.3.  Mesure de la résistance ionique des tiISSUS ........c.ccvverieiieieerieiiese e, 93

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

I1.4.4. Mesure de la surface d’échange des textiles €lectrodes........cccovvveviiviiniieeiiiiennnn. 93

[1.5. Etude des propriétés filtre et électrode des médias tissés dans le procédé de

] ITot 8 (o) 1 U =1 () s PP 94
G @0 g Tod 131 o] ST RTROUURPRSPRS 97
Chapitre Il : Analyse de la perméabilité & 1’air des tISSUS ....ecvvveerieeriesiienesie e e 99
I11.1.  Résultats des mesures de la perméabilité & I’air @ ........ccccevvviiiiiiieiiiin e, 99
M.1.1 Notion de la perméabilité a I’air dans les textiles  .......ococvviieiiiieiiiiiniiiieiiiens 99
11.1.2 Cas des tiSSUS COMIMEITIAUX = ..e.ververreerieieeeriesiesiesiessesseeseeeeseesaessestessessesseeseesnens 99
11.1.3 Cas des tissus développés pour '€tude @ .......oovvvviiiiiiiiii e 102
I11.2.  Corrélation entre la perméabilité a I’air et la structure des tissus :........cccevrvvenne 103
I1.2.1.  Influence de la densité des fils: étude avec I’armure Cr22.........ccccvevvvveiiineenne 103
I1.2.2.  Influence de la taille des POreS : ......cveivieriiie e, 103
IM1.2.3.  Influence de la structure des filS @ ..., 106
I1.2.4.  Influence de Parmure: .........ccccoveiiiie i nee e 106
[11.2.4.1. Echantillons a densité de fils identiques (filés de fibres) ...........cccovvnvinnnnn, 106
111.2.4.2. Echantillons a base de multifilaments textures, étude approfondie : ............... 109
1 R TR @0 o] 131 [ ] SR 113
Chapitre IV : Etude de la fonction filtrante des tiSSUS...........ccervereriereeiesieneee e 116
IV.1.  Etude de la filtration d’une suspension modele: ...........cccocoviiiriiiiicninncneene 116
IV.1.1.  Tests préliminaires: Mise en place des essais de filtration.................cccccoeuee.ne. 116
IV.1.2. Optimisation de la suspension MOEIE ............cccecveiieiicie e 118
IV.1.2. 1. TISSUS ULITISES: ..veerieiieie ettt 118
IV.1.2.2. Formulations de 1a SUSPENSION & ........coiuieiiiiiieiie e 119

IV.1.3.  Etude de I’influence des propriétés des tissus filtrants sur les performances en

filtration d’une suspension modele PolydiSPETISE : ......ccvvrirverieiirierii e 123
IV.1.3.1 Influence de la structure du fil: ..o, 124
IV.1.3.2 Influence de la taille des POreS ........cooieiiiiiiiiieeeee e, 126
IV.1.3.3 Influence de I’armure : ..........ccccoiviiiiiiiii it 128

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

IV.2.  Etude de la filtration par gateau de suspensions de sphéres calibrées de PMMA :

130

IV.2.1.  Cinétiques de FIItration ©.........cooiiiiiiiieee e 130
IV.2.2. Résistance spécifique du QAteaU :..........ccooeiiiiiiiiiieee s 131
IV.2.3.  ANalyse €t DISCUSSION : ...ceciuriieiiieiie e siee et ra e sae e e e eeeanes 132
IV.2.3.1. REPELADINIE ..o 132
IV.2.3.2. ANalyse deS FESUITALS :.......cccoiiieiieiie et 133
IV.2.3.1. Analyse du COIMAtage : .......cccooveiiiiiee e 134
IV.2.3.2. CONCIUSION: ...ttt 136
IV.3. CONCIUSTON ...ttt ettt 137
Chapitre V. Etude de la fonction filtrante : Egouttage du lait caillé...................cccovenene. 140
V.1 BIDHOGraphie ..o 140
V.11 STUCTUNE AU TAIT < .o 140
V.1.2 Lesagents de la coagulation du lait @ ...........cooviiiiiiiiiieeee 143
V.1.3  Coagulation du TaIT : .........ooiiiiiiiieee e 144
V.1.3.1. VOIE LACTIQUE &ttt 144
V.1.3.2.  VOI€ BNZYMALIQUE .....eoviiitiiiieieeiieieeee ettt 145
V.1.3.3. Coagulation MIXIE & ......cccoiiiiiiiiiieie e 145
V.14  Lelait dEShYArate .........cooi i 146
V.1.4.1. Caractéristiques de la poudre de lait..............cccevveviiiiiiiciicce e, 147
V.1.4.2. Différence des caractéristiques du lait frais et le lait reconstitué ................. 147
V.2. Partie eXPErimeENtale ©..........ccoiiie i 148
V.2.1 Optimisation de la fabrication du lait caillé.................cccooviiiiiiiiii e, 148
V.2.1.1 Reconstitution du lait a partir de la poudre...........cccoceveiieiiiie e, 149
V.2.1.2  MAIUFEEION .ttt bbbt 149
V.2.1.3  COAQUIALION ... 149

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

V.2.1.4  Caracterisation du Caillé @ ...........ocoiiiiiiiii s 150
V.2.2  Mise en place du banc de test d’égouttage..........ccvvvrireeieeieiierienese e 150
V.2.3  Caractérisation des performances en filtration : ...........ccoceveiiiiii i, 151

V.2.3.1  Les cinéetiques de la filtration : .........ccccceveiiieiiiiiece e 151

V.2.3.2 Legateau de fIltration :........ccoooeiiiiiiiii e 151

V.2.3.3 LTIt & oo 152

V.2.3.4  Lecolmatage des fIltreS @ ......ccooeiiieiiieee e 152

V.24 Mise en place du protocole de caractérisation du colmatage des tissus par les

PIrOLEINES TAITIEIES . .viieeiecee ettt et e e e e e reenee e 152
V.2.4.1  Préparation deS ISSUS & .....ccveieiierieeieseesieesieseesieesie e sraeseesseesraessesnsesseessens 152
V.2.4.2  Caractérisation des protéines sur une surface textile.............cccooevivrvernennnns 153
V.2.4.3  Présentation des &chantillons teSTES........cccovviiieriiiniicee e 157
V.3. RESUITALS &ttt ettt et st sbe s beereeneene e 159
V.3.1  Caractéristiques du CaIlIE : ..........cooiiiiieieee e 159
V.3 11 EVOIULION AU PH & oo e 159
V.3.1.2  ODbservations MICrOSCOPIGUES : ...ccveeerrrerriereerieesieaeesieesiesseessessseseessesseesneenes 159
V.3.2 Egouttage du lait CAIllE............ccooiiiiiiiecee e 161
V.3.2.1. Filtration du lait reCONSHITUE :©......ecvverieiiiiie e 162
V.3.2.2.  Filtration du lait caillé fermier..........ccoeveiiieiiiiieeeeee s 165
V.3.2.3.  SYNENESE &ttt nnaene s 170
V.3.3 Etude de I’adhésion des proteines sur des surfaces textiles: ........c.ccccevvviverrennenn. 171
V.3.3.1  Etude préliminaires . .....cooveieiieieeie ettt 171

V.3.3.2  Etude de I’adhésion des protéines caractérisee avec la méthode colorimétrique:
173

V.3.3.3  Etude de 1a dESOIPLION : ......oiviiiiiieieieieie e 178

N CONCIUSTON .ttt nnnennnnnnnnnn 179

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Chapitre VI : Etude de la fonction électrode des tisSus CONAUCTEUIS ..........cccvevverveieerinernenne 183
AV 150 101 oo [F T [ o APPSR 183
V1.2. Caractérisation €lectrique deS tISSUS :......ccoervrirerrririre e 183
VI.2.1 Mesure de la résistivité €lectrique a I’air des tiSSUS: .....ovvvvrveriniiiiieiiiieeeee 183

VI2.1.1 TISSUS ISOIANTS .ottt 183
VI1.2.1.2  TISSUS CONUUCTEUIS: ....veeveeirieitieniestie et ie e sttt snaesneesteeneesneenee e 184
a. Mesures de la résistivité électrique surfacique et volumique:..........cccccovvererennne, 185
b. ANALYSE BT AISCUSSTON ...ttt 189
VI1.2.2  Mesure de la réSistivite I0NIQUE & ......ecveeiveiieieeie e 193
VI1.2.3 Caractérisation de la surface d’échange des tissus conducteurs ............cc.ceeueeee. 194
VI1.2.3.1 Influence de la conductivité de la solution électrolyte: ............ccccoevveiieinennenn, 194
VI1.2.3.2 Influence du pourcentage des fibres conductrices :.........c.cccocveveviieirerieseennnn, 196
a. Tissus a base des fils d’argent:.........coceeiiiiiiiiii i 196
b. TiSSUS & Dase des fils A’ TNOX:....iiviiiiiiiiiiieiee e 197
V1.2.3.3 Influence de Parmure : ........cccociveiiiee e cie e e e e sae e nnea e nne e 197
VI3 (O0] 0] 111 [ o PSS 199

Chapitre VII :Développement des tissus filtrants électrodes pour 1’électrofiltration
202

VIl.1 M O UCTION: .ottt e e eeeeee e e e e eeeeenenneenenes 202

VII.2  Etude de I’influence des propriétés structurelles et électriques des tissus filtrants :

202
VIL.2.1  Description des conditions des €SSAIS : ......c.cveeveieerieiieieeriesreseesie e 202
VIL2.2  RESUIALS ..ottt an e 202
VIL3  TissSus filtres et EleCIrOUES :.......ooveiviiiiiiiciee e 204
VI1.3.1  Description des conditions des ESSAIS & .......ccceveririrerieiierienie s, 204
VI1.3.2  Propriétes des tiSSUS ULTHSES: ........cuiiririiiiiie e 204
VI1.3.3  Etude de la répétabilité des tests d’électrofiltration: ............ccocevvervrivernennennn 205

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

VII.3.4  Effet du champ ¢lectrique sur le débit d’écoulement, la siccité et la résistance

SPECITIQUE AU GALBALL ...ttt 206
VII.3.,5  Influence du tissu électrode sur 1’¢électro-déshydratation:...........c.ccceeererennnn. 207
VI1.3.5.1 Ecoulement du FIIrat: ..o 207
VI11.3.5.2 Influence de la structure de la cathode filtrante: ............ccccoooiiiiiiiiiiicee, 209
VI11.3.5.3 SICCItE UES GAIBAUX ...evvevviivieiieeiectee e eiesteesteeste s e ste et e e aesbe e sreesreennesneenneens 210
VI11.3.5.4 Mesures du pH et de la température a I’anode et a la cathode :...........cceoeeee 211
VI1.3.5.5 Consommation ENergetiQUE: ........ccueiverieeiieieerieiee s e see e see e see e saeeee e nae e 212
VLA CONCIUSION: ...ttt 215
Conclusion générale 217

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

%@ﬂ/@@/ﬂl[&/@

Lettres latines :

A : surface d'échange des électrodes (m2)

Cy : concentration de la boue (g/l)

Cabs : coefficient d’absorption de la lumiére

Cuitf : coefficient de diffusion lumineuse

Cs : concentration du filtrat (g/l)

d : distance entre les électrodes (m)

D : diametre des particules (m)

dfc : densité fils de trame

dr : diamétre des fibres (m)

df : densité fils de trame

dp : densité de pores par unité de surface (m)

e : épaisseur du tissu ou du média (m)

Es : indice de filtration (%)

Ei: consommation énergétique instantanée (KWh)
Ei*: consommation énergétique spécifique (KWh/I)
h : hauteur de la suspension (m)

| : intensité électrique (A)

k : constante de Kozeny

K : perméabilité du média ou constante de Darcy (m?)
| : distance réelle parcoure (m)

L : longueur du capillaire (m)
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Mg : masse totale du gateau humide (kg)

Mygs : masse du gateau sec (kg)

Ms : masse surfacique du tissu (g/m?)

n : nombre de pores par unité de surface (m)

P : pression (Pa)

Q : débit d’un fluide (m3.s™)

r: rayon d’un capillaire (m)

R : résistance électrique (Q)

Rem : résistance électrique moyenne de la solution (€.cm™)
Rt : réflectance a une longueur d’onde A

Ri : résistivité ionique de la membrane (Q2)

Rm : résistance a ’écoulement du média filtrant (m™)
Rsat : résistance ionique de la membrane saturée par I’électrolyte
Rs : résistivité €lectrique surfacique (Q)

Ry : résistivité électrique volumique (2.cm)

s : résistance spécifique volumique du gateau (m)
S : surface filtrante du média (m?)

Sig : siccité du gateau (%)

Sy : surface spécifique dans le média (m™)

t: temps ()

U : tension électrique (V)

v : vitesse d’écoulement du fluide (m s™)

V : volume filtrat (m?®)
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Lettres grecques :

a: résistance spécifique du gateau (m.kg™?)

B: résistivité électrique de 1’électrolyte (Q.m)

¢ . la porosité (%)

1 : tortuosité

w : viscosité dynamique du fluide (Pa.s)

pf - masse volumique des fibres (g/cmq)

pm : Masse volumique moyenne des fibres (g/cmq)
o: conductivité électrique de 1’électrolyte (S.cm™)
¢ : fraction volumique en fibres

dp : diamétre du pore (m)

drc : diameétre du fil de chaine (m)

o : diamétre du fil de trame (m)

p : masse volumique (g.cm)
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Introduction Générale

La filtration des suspensions aqueuses solide-liquide est un procedé utilisé dans plusieurs
domaines comme 1’environnement, I’industrie pharmaceutique, 1’industrie agroalimentaire, la
chimie, le nucléaire, etc. Dans la plupart des cas, cette séparation solide-liquide est réalisée
grace a une membrane poreuse permettant la rétention des particules solides et 1’évacuation du
liquide. Ces membranes sont essentiellement des membranes fibreuses comme les membranes
nontissées obtenues par des procédés différents (voie séche, voie fondue, électrospinning, etc.)
ou des tissus obtenus par le procédé du tissage de fils de natures différentes (fils fibreux, fils

métalliques, etc.).

Dans ce projet de thése, nous nous intéresserons a deux domaines différents pour 1’étude de
I’influence de la membrane textile tissée sur la séparation solide liquide : le traitement des boues
industrielles et la fabrication du fromage. En effet, pour ces deux applications, un procédé de
filtration solide/liquide est mis en place. L’objectif commun est d’éliminer une quantité

maximale d’eau le plus rapidement possible.

La premiere application concerne la déshydratation des boues, une opération cruciale dans le
cycle de traitement de déchets. En effet, dans plusieurs procédés industriels comme le
traitement des eaux, les forages ou encore la pisciculture, une quantité considérable de boue est
produite. Ces boues sont caractérisées par un pourcentage d’eau trés élevée pouvant atteindre
les 99%. Le traitement de ces boues représente un codt considérable. 1l est donc important de

les déshydrater afin de limiter leurs volumes et faciliter leur transport et leur revalorisation.

La deuxieme application est la filtration du lait caillé pour la fabrication des fromages.
L’objectif de cette opération est d’éliminer le « lactosérum » ou le « le petit lait » afin de ne
garder que les éléments non solubles du lait qui formeront le fromage. Ce procédé présente une
part de marché importante en industrie laitiere et est confronté a des problématiques diverses
comme la durée importante de la filtration ou encore I’incompatibilité des tissus filtrants avec

les contraintes imposées a la fois par le procédé et par le milieu vivant.

Dans ces deux cas, 1’¢tude de I’interaction entre ces deux milieux dispersés et le textile filtrant

est primordiale afin d’assurer des performances en filtration optimisées.

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Introduction Générale

L’étude de I’influence de la structure des textiles filtrant sur la séparation solide-liquide est
réalisée au sein de deux procédés différents. Le premier étant la déshydratation mécanique ou
la filtration est amorcée par la pression hydraulique dans des filtres presses. Ce procédé se
caractérise par une efficacité limitée pour les milieux dispersés donnant lieu a un gateau ayant
une résistance a 1’écoulement élevée. Le deuxiéme procédé est la déshydratation assistée par
un champ ¢lectrique. L’étude liée a ce procédé s’intégre dans le projet Deshybou dont I’objectif
est de développer a la fois un procédé d’éléctro-déshydratation innovant et un tissu hybride

faisant office d’¢lectrode et de filtre.
Ce manuscrit de these se décline donc en 5 chapitres :

Le Chapitre | présente 1’état de 1’art 1ié a I’étude de I’influence des propriétés des média filtrants
sur la filtration par gateau des suspensions solide/liquide ainsi qu’au développement des tissus
conducteurs. Les phénomeénes physiques et électriques liés a la filtration et a 1’électro-
déshydratation ainsi que les spécificités des médias filtrants sont décrits. L’étude de 1’égouttage
du lait caillé est également introduite par la description de la structure du lait caillé ainsi que

les procédés utilisés pour sa filtration.

Le Chapitre 1l détaille le développement et les propriétés structurelles des tissus filtrant étudiés
dans ce projet de these. Le procédé de tissage ainsi que les différentes caractérisations des
textiles sont décrits. Les méthodes utilisées pour la caractérisation de la fonction filtrante, des
propriétés électriques ainsi que la fonction électrode en électro-déshydratation sont également

décrites.

Le Chapitre 111 s’intéresse a 1’é¢tude de I’influence des propriétés structurelles des tissus sur la
perméabilité a I’air. Cette premiere étude sur I’écoulement de 1’air, nous a permis de déceler les
parametres structuraux des tissus ayant un impact sur le débit d’écoulement d’un fluide non

chargé.

Le Chapitre IV étudie la fonction filtrante des tissus. L’ influence de la structure des média tissés
sur la filtration d’une suspension modele polydisperse et sur la filtration d’une suspension de
sphéres calibrées de PMMA a été étudiée. Les cinétiques de filtration ainsi que le colmatage

des filtres sont étudiés et liés a la structure de ces tissus. Les paramétres qui se sont avérés
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influents sur la filtration sont principalement la structure des fils, la taille des pores ainsi que

I’armure.

Dans le Chapitre V, nous avons étudié I’influence de la structure du média filtrant sur
1I’égouttage du lait caillé. Les cinétiques de filtration ainsi que le colmatage des tissus par des
protéines laitieres ont été évoqués. Un protocole permettant la détection la présence des
protéines laitieres dans un tissu filtrant est également développé. Le lien entre la structure du

tissu et I’adhésion des protéines en son sein a été étudie.

Dans le Chapitre VI, nous avons étudié la fonction électrode des tissus conducteurs développes.
Nous avons analysé 1’influence de la structure des tissus hybrides sur leurs résistances
¢lectriques. Par la suite, un banc de test a été développé pour la mesure de la surface d’échange

d’¢lectrode des tissus. La résistance ionique a été également mesurée et liée a la structure.

Le procédé de 1’électro-déshydratation est abordé dans le Chapitre VII. Les tissus conducteurs,
développés dans le cadre de ce projet, ont été utilisés comme électrodes et filtres dans le procédé

d’¢électro-déshydratation d’une suspension modéle de kaolin.
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Chapitre | Etat de ’art

I.1.  Contexte de I’étude économique et environnementale :
[.1.1. Contexte :

Ce projet de thése CIFRE est un partenariat entre le laboratoire attaché a ’ENSAIT, le
GEMTEX, et I’entreprise Bastien Tissages Techniques. L’objectif de ces travaux est d’étudier
I’influence de la structure du média filtrant tissé sur la filtration et 1’¢lectro-déshydratation des

milieux dispersés.

Le marché de la filtration dans le monde est en forte croissance dans tous les domaines (médical,
transport, batiment, agro-alimentaire, etc.). La société Bastien est spécialisée dans le tissage de
textiles techniques destinés a 1’industrie agroalimentaire et en particulier 1’industrie laiticre.
Bastien développe donc des média filtrants pour I’industrie fromagére et en particulier pour
I’égouttage du lait caillé. En 2014, le chiffre d’affaires en France du secteur laitier a représenté
29,6 milliars d’euros, ce qui I’a classé au deuxiéme rang des industries agro-alimentaires
(ESANE 2014). La part des produits fromagers, quant a elle, a représenté 34,7 % de I’ensemble
des produits laitiers en 2016 (CNIEL, 2016). Au niveau européen et mondial, la tendance de
progression est sensiblement la méme. En Europe, la société Bastien fait partie des leaders de
ce marché et est reconnue pour son savoir-faire depuis 1’année 1950. Elle est devenue au fil du
temps un interlocuteur privilégié des fabricants de fromages et participe régulierement au
lancement de nouveaux produits. L’entreprise a également des collaborations avec des
fabricants d’équipements pour laiterie et fromagerie afin d’adapter ses produits a leurs

matériels.

L’entreprise Bastien fait également partie du projet collaboratif Deshybou dont I’objectif est de
développer des méthodes innovantes pour la déshydratation des boues. Ce projet de théese
permettra donc a I’entreprise Bastien d’envisager un nouveau marché, celui du traitement des

boues.

Dans ce projet, deux milieux dispersés réels ont été étudiés : le lait caillé et les boues

industrielles.
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1.1.2. Description détaillée du projet Deshybou:

Le traitement des déchets est aujourd’hui I’une des problématiques dans notre société d’un point
de vue économique et écologique. Suite a I’évolution permanente des activités industrielles, la
quantité de ces déchets ne cesse d’augmenter. Les industriels ont de plus en plus de difficultés
a gérer leurs déchets surtout avec I’apparition de plusieurs réglementations strictes a ce sujet.
Les déchets les plus problématiques sont les déchets sous forme de boue. Ces boues proviennent
de plusieurs secteurs industriels comme le génie civil, le dragage, le traitement des eaux,
I’agroalimentaire, 1’industrie textile... Elles peuvent contenir des éléments toxiques et
dangereux pour la santé humaine ainsi que 1’environnement comme des métaux lourds, des
micro-organismes pathogenes, des colorants, etc. Ces boues sont donc polluantes et peuvent
induire des contaminations graves surtout au niveau des nappes phréatiques. Il est donc

nécessaire de développer de nouvelles technologies afin de faciliter leur traitement.

En France, les volumes de boues municipales sont passes de 860 000 tonnes en 1998 a 1 166
050 tonnes de matieres seches en 2008, soit une progression de 36 %. Au niveau industriel
francais, la production de boue en 2008 était évaluée a 950 000 tonnes en matiéres séches et
provenait principalement de 1’industrie papetiére, de 1’agroalimentaire, de la chimie pharmacie
et du textile (Legroux et Truchot, 2009). L’objectif du traitement des boues est d’extraire une
quantité maximale d’eau afin de réduire le volume et faciliter le transport, le stockage ainsi que
le traitement d’incinération. Cette déshydratation est réalisée majoritairement a I’aide d’une
pression mécanique sur des équipements divers comme les filtres a bougies, les centrifugeuses,

les filtres a bandes ou les filtres presses.

Dans le cadre du projet Deshybou, la déshydratation sur des filtres presses est étudiée. Dans ce
procédé, une pression est appliquée afin de forcer la boue a traverser une membrane en textile
dont le réle est de retenir les particules solides mais de se laisser traverser par I’eau. Ce procédé
est appelé la filtration par gateau étant donné qu’un gateau, constitu¢ des particules solides
retenues, est construit a la surface du filtre textile. La quantité finale d’eau dans le gateau dépend
des propriétés de la boue ainsi que de sa provenance. Certaines boues présentent une résistance
a I’écoulement tres €levée, ce qui réduit considérablement 1’écoulement de I’eau pendant la

déshydratation et rend le traitement trés lent et peu efficace. Les industriels peuvent avoir
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recours a des solutions chimiques afin d’améliorer la filtrabilité des boues comme I’ajout de

coagulants.

Le consortium du projet Deshybou est constitué de deux partenaires universitaires : ’ENSAIT
et ’'UTC ainsi que six partenaires industriels dont cinqg PME et une grande entreprise (Figure
I-1).

Mise en ceuvre des procédés de séparation et de déshydratation

¢ Coordination Co-coordination
4[(: Conception et mise en ceuvre / Utc Développement des procédés
CHOQUENET de filtre presse DésHyBou Compicane = de électro-déshydratation

International = nsa,l.t
Materiaur o texthes Tochaiques e |
_ Mise en ceuvre de fils conducteurs Tissage et confection des mrérdiasr Caractérisation et prototypage
Filieres de traitement des boues

Fnnovatio &~

A &z~

u NOUveles ——

.‘\. R - F vagues s~ ~

-~ SOL envirRONMenT
Assainissement (eau & Aquaculture Dragage et forage

stations d'épuration)

Figure 1-1 Le consortium du projet Deshybou

Les objectifs du projet Deshybou sont les suivants :

- Mise en place et optimisation du procédé de la déshydratation assistée par un champ
électrique dans les filtres presses ;

- Développement d’un tissu filtrant innovant ayant des performances optimisées en
électro-déshydratation ;

- Transfert technologique du procédé sur un pilote semi-industriel.

Les activités innovantes de ce projet sont liées a la fois au développement du procédé et du

matériau filtrant :

- Le développement d’un média filtrant conducteur assurant a la fois la fonction filtrante

et celle d’¢lectrode permettant de réduire la consommation énergétique du procédé ;
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- L’application d’un systéme de recirculation du filtrat afin d’éviter la dégradation des
électrodes sous I’effet des conditions chimiques corrosives du procédé (Desabres,

2017).
1.1.3. Problématiques et objectifs de la these

L’industrie fromagere présente aujourd’hui plusieurs problématiques liées aux tissus filtrants.
L’égouttage du lait caillé est une opération trés longue (8 heures en moyenne). Les tissus
filtrants ont tendance a se colmater par le caillé, limitant ainsi I’écoulement du lactosérum. Ce
colmatage est également a I’origine du vieillissement rapide des tissus. En effet, un tissu est
utilisé pour plusieurs cycles de filtration et est lavé entre deux cycles. Par conséquent, les
industriels ont recours a des produits agressifs et a des températures élevées pour le lavage des
filtres utilisés. Ceci engendre un co(t de lavage tres élevé et une consommation énergétique
importante. Certains industriels utilisent le lait en poudre ou des protéines en poudre afin
d’enrichir le caillé¢ et d’augmenter le rendement fromager. En revanche, ceci rend le gateau
extrémement collant et difficile a séparer du tissu filtrant. Une intervention supplémentaire est

donc nécessaire afin de racler le gateau qui reste collé a la surface du filtre.

Les tissus filtrants peuvent également présenter une structure poreuse qui n’est pas adaptée a la
taille des particules dans le lait caillé, ce qui peut induire des pertes de matiére considérables

pendant le procédé de I’égouttage.

L’influence de la structure des média filtrants sur 1’égouttage du lait caillé n’a pas été étudiée
dans la littérature malgré le role primordial que joue ce matériau dans le procédé. L’objectif de
ce projet est donc de comprendre 1’interaction entre le lait caillé et le média fibreux. Le lien
entre la structure poreuse du médium tissé et les cinétiques de 1’égouttage a sera étudié. Les
phénomenes de colmatages sont également a étudier afin de comprendre I’origine de

I’encrassement des filtres.

Le but est de proposer un tissu filtrant doté d’une structure optimisée afin de garantir le meilleur
compromis entre la rapidité de la filtration et son efficacité. Ce produit doit également présenter

une surface améliorée qui reduit le collage du gateau.
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1.2.  Spécificités des média filtrants :
1.2.1. Définition :

Le médium filtrant a été défini par Purchas (Purchas and Sutherland 2002a): « un médium
filtrant est tout matériau perméable a un ou plusieurs éléments d’un mélange, solution ou
suspension et imperméable aux autres composants, sur lequel ou au sein duquel des particules
sont déposées par un procédé de filtration. ».

1.2.2. Structure des média filtrants :

Les média utilisés en filtration sont de différentes natures. Les matériaux filtrants les plus
utilisés en filtration sont les tissus ou les nontissés (Purchas and Sutherland 2002a). Dans la
Figure 1-2, les structures d’un tissu et d’un nontissé sont présentées. Les tissus sont des étoffes
constituées de deux types de fils : les fils de chaine, dans la direction du métier du tissage, et
les fils de trame dans la direction perpendiculaire. Les tissus sont donc des structures réguliéres.
Un tissu donné est caractérisé par 3 parameétres : la composition et la structure des fils, la densité
des fils de chaine et de trame qui représente le nombre de fils par cm, et le dessin de tissage ou
I’armure. La structure des tissus peut donc étre variée en modifiant ces parameétres. Ceci est
détaillé dans le chapitre Il. Les nontissés sont des matériaux composés de fibres entremélées

et orientées d’une manicre aléatoire. La structure des nontissés est donc tres hétérogene.

Figure I-2 Les textiles les plus utilisés en filtration : les Tissus (A) et les Nontissés (B) (Tarleton
and Wakeman 2010)

Malgré leur colt plus élevé, les tissus sont les filtres les plus utilisés en filtration dans les filtres

presses compte tenu de leur meilleure résistance mécanique a haute pression. De plus, la
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structure tres poreuse des nontissés induit un colmatage plus élevé, ce qui rend le nettoyage des

filtres en fin de cycle tres difficile.
1.2.3. Parameétres de fabrication des tissus :

1.2.3.1 Structure des fils :

Le premier parametre dans un tissu est la structure des fils de chaine et de trame. Ces deux fils
peuvent étre identiques ou différents. Les fils sont caractérisés principalement par le type, le
titre ou la masse linéique ainsi que la torsion et par la nature chimique, la longueur et le diamétre
des fibres. Le titre d’un fil correspond a la masse du fil par rapport a sa longueur et traduit son
diametre. Plus le titre est élevé, plus le fil est gros. On trouve principalement quatre types de

fils : les filés de fibres, les multifilaments, les monofilaments et les fils ruban fibrillé.

Monofilament Multifilaments

- — — — . =
- = - R

Filés de fibres Fil ruban fibrillé

Figure 1-3 Les différentes structures des fils dans un tissu (Tarleton and Wakeman 2010)
Les filés de fibres sont des fils constitués de fibres courtes parallélisées et plus ou moins
retordues développés par le procéde de filature, un procédé initialement congu pour les fibres

naturelles. Ces fibres peuvent également étre des fibres synthétiques comme le polyester, le
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polypropyléne, le polyamide... obtenues par la découpe des filaments en petits morceaux de 40
a 100 mm de longueur apreés le filage. Les monofilaments sont des fibres uniques de longueur
infinie obtenues a partir de polymeéres extrudés a travers une filiere. Ces filaments peuvent avoir
différents diamétres et différentes formes de sections. Les multifilaments sont des
monofilaments parallélisés et rassemblés avec ou sans torsion. Les fils ruban fibrillé sont
fabriqués a partir d’un film en polymére trés fin, coupé en une multitude de rubans de trés
faibles largeurs assemblés et consolidés par une torsion légere ou importante. Ces fils se
caractérisent par de grands diametres et sont généralement utilisés pour la fabrication des tissus
supports pour des filtres fins ou pour améliorer le drainage.

Le titre d’un monofilament est fixé par le choix du taux d’étirage sur la machine de filage. Le
titre des filés de fibres et des multifilaments est déterminé par le choix du titre et de la densité
des fibres ou des filaments respectivement ainsi que de la torsion. Plusieurs spécificités peuvent
étre conférées aux fils en fonction de la technologie utilisée pour sa fabrication comme la

texturation ou le guipage.

1.2.3.2 Densité des fils :

Le deuxieme paramétre dans un tissu est la densité des fils de chaine ou de trame qui correspond
au nombre de fils par centimétre. Il détermine donc I’espace entre deux fils adjacents au sein

du tissu.

1.2.3.3 L’armure :

Le dernier parametre est le dessin de tissage ou I’armure. Elle présente la maniere avec laquelle
les fils de chaine et de trame sont entrecroisés. Les armures les plus basiques sont la toile, le

sergé et le satin (Figure 1-4).

10
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12345678
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Figure 1-4 Les armures basiques des tissus (Purchas and Sutherland 2002b)
Le choix de I’armure est primordial étant donné qu’il détermine le nombre d’entrecroisement
entre les fils de chaine et les fils de trame. Dans une armure, deux types d’entrecroisement sont
identifiés, des pris présentés par les carrés noirs et des laissés présentés par les carrés blancs
(Figure 1-5). Un pris est un entrecroisement ou le fil de chaine est au-dessus d’un fil de trame

tandis qu’un laissé est un entrecroisement ou le fil de trame est au-dessus d’un fil de chaine.

Pris —» <tLaissé

Laissé

Figure 1-5 Schéma d’entrecroisement entre deux fils de chaines et deux fils de trame
L’armure définit également la longueur des flottés. Un flotté de trame (ou de chaine) est un fil
qui garde la méme position par rapport a plusieurs fils de chaine (ou de trame). La longueur des
flottés est déterminée par deux parametres dans le tissu : le CFF (Cover Firmness Factor) et
FYF (Floating Yarn Factor). Ces deux paramétres sont calculés a partir d’un motif de répétition
des dessins d’armures (Figure 1-6). Ces facteurs ont été définis par (Morino, Matsudaira, and
Furutani 2005) et utilisés pour prédire la resistance mécanique (Sankaran and Subramaniam
2012), la perméabilité a 1’air (Fatahi 2012) ainsi que la porosité (Havlova 2014). lls sont
calculés a partir des équations I-1 et I-2.
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Equation I-1
CFF = Ne
~ Ne
Equation 1-2
axNf
FYF = ———
Ne
Avec:

Ne: le nombre d’entrecroisement des fils de chaine et de trame dans une armure
Nc : le nombre de fois ou le fil de trame change de position par rapport au fil de chaine
a : Un coefficient calculé a partir de la longueur du flotté (nombre de fils en dessous — 1)

Nf : Le nombre de flottés ayant le coefficient a

Interlacing point

e (CrOSSINE-OVET line

Interspace of weave

Figure 1-6 Les paramétres dans un entrecroisement de fils (Morino, Matsudaira, and Furutani
2005)
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1.3.  Ecoulement a travers un milieu poreux
1.3.1. Paramétres caractéristiques des textiles tisses :

1.3.1.1 La porositeé :

Le premier parameétre qui caractérise un milieu poreux est la porosité noté . Ce paramétre est

défini par le rapport du volume de vide sur le volume total du matériau poreux (Hsieh 1995).

La porosité d’un textile est donc donnée par I’Equation I-3 et définit la porosité totale, qui est

la somme des porosités liées aux deux types de pores définis par la suite.

Equation 1-3
Mg
e X pf

ou M:s est la masse surfacique du tissu (g/cm?), e son épaisseur (m) et ps la masse volumique

des fibres (g/cm?3).

1.3.1.2 La dimension des pores :

Dans un média filtrant tissé, il existe deux types de pores : les micropores qui représentent les
pores au sein des fils et les macropores qui résultent de 1’entrecroisement des fils de chaine et
les fils de trame (Ogulata and Mezarcioz 2012) et (Turan and Okur 2013).

a. Pores inter-fibres ou micropores :

L’organisation des fibres a I’intérieur du fil est importante dans 1’étude de la structure du textile
poreux. La structure de ces micropores dépend de la taille et la forme de la section des fibres
ainsi que de la torsion du fil (Karaca et al. 2012). Si les fibres ont une section ronde, les
principales formes des pores, formés par des assemblages de fibres a I’intérieur du fil, sont

hexagonales ou quadratiques (Figure 1-7).
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Figure I-7 Coupe transversale d’un fil de polyester dans un tissu (Xueliang Xiao 2012)

b. Pores inter-fils ou macropores :

Ces pores correspondent aux orifices entre les fils de chaine et les fils de trame dans un tissu.
Leur taille dépend de la densité des fils tandis que leur forme dépend de 1’armure (Penner and
Robertson 1951). Plus la densité des fils est élevée, plus ces pores sont fins. D’autre part,
I’armure ou I’entrecroisement des fils détermine la géométrie du pore. Chaque armure est
constituée de différents pores parmi les 4 types de pores possibles définis par (Backer 1951) et

schématisés par Havlova (Havlova 2014) (Figure 1-8) .

dy
T‘._JII_ 1, -
= B e 1l. e 112d, 1!2d‘+
I [ lc’ A 1D, A; 1/D,
) 1 \au
— P
H type 1 type 2
i I : ] Por ype pore pe 24, 5 D,
! 2 " [y 10,
a) . WDy, T
O A\ | 11D, A ||,
7
B A } ; 1/2d, 1/2d,
. A ne 3 L RE]
b) () 4@\ c) pore type pore type 4 d) 1D,

Figure 1-8 Différents types de pores dans un tissu (Havlova 2014)
La structure interne des différents pores a été analysée par Backer a travers une coupe
transversale qui permettait de mesurer la surface de la section du pore a différentes profondeurs
du tissu (16 coupes différentes dans le sens de I’épaisseur). Les images obtenues de ces coupes
sont présentées dans la Figure 1-9. Ces images montrent que la surface des pores dépend de la

profondeur a laquelle la mesure est réalisée dans 1’épaisseur du tissu.
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Figure 1-9 Vue de dessus des différentes sections des pores, les nombres correspondent a la
profondeur de la coupe (Backer 1951)
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La Figure 1-22 montre ces mesures. Nous pouvons constater qu’il y a trois courbes différentes.
La premiere courbe correspond au pore de type 1. La surface du pore diminue en fonction de la
profondeur jusqu’a ’atteinte d’une valeur minimale au centre du tissu. Quant a la surface du
pore 4, elle atteint une valeur maximale au centre du tissu ou les deux fils de chaines et les deux
fils de trame sont simplement déposés 1’un sur les autre sans aucun entrecroisement. Cette étude

montre qu’au sein du tissu, les pores 1 sont les plus étroits et que les pores 4 sont les plus larges.

6000

5000 - - Pore 1 5000
Pores 2et3 "

- r4
Z 4000 6000 -
- 1 2
g %
"9 =
~ 3000 1000 S
< ©
k4 <
< w
z o«
$ 2000 8000 &
£

i000 |

] 5 10 15
DEPTH OF CUT (.0005 INJ

Figure 1-10 Surface de la section des pores en fonction de la profondeur de la coupe (Backer,
1951)

Cette approche a été reprise dans plusieurs études notamment par Lu et al. en 1996 ou les

auteurs confirmaient que la structure compacte du pore de type 1 induisait un écoulement de
fluide plus faible (Lu et al. 1996).

1.3.1.3 Tortuosité

La tortuosité z d’un milieu poreux évalue I’écart entre la distance réelle parcourue par un fluide

en son sein | et son épaisseur L (Figure 1-11).
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Entrée du fluide
A

Milieu Poreux [ L

¥

Sortie du fluide

Figure I-11 Illustration du facteur de tortuosité
Ce facteur a été défini par différents auteurs par la relation suivante (Dilluen 1991):

Equation 1-4

l
T="
L
Notons que certains auteurs ont parfois défini la tortuosité par le rapport de la longueur
parcourue du liquide par la longueur apparente du capillaire (Bear 1972). Au sein des média
filtrants tissés, nous considérons que 1’écoulement a lieu majoritairement a travers les pores

inter-fils et que ces pores sont des tubes droits.

1.3.2. Les théories de 1’écoulement :

1.3.2.1.Loi de Darcy :

La loi de Darcy définit 1I’écoulement d’un fluide a travers un milieu poreux en fonction de la
perte de charge, sous un régime laminaire. Cette perte de charge est due aux frottements entre
le fluide et les parois du solide constituant le média. La constante de proportionnalité dépend

de la perméabilité et de 1’épaisseur du média:

Equation 1-5

Q _KAaP
S ne

ol Q (m?/s) est le débit volumique du fluide, S (m?) est la surface de la section du média poreux,
AP (Pa) est le gradient de pression, e est 1’épaisseur du média, i (Pa.s) est la viscosité
dynamique du fluide et K (m?) est la perméabilité du média appelée également la constante de
Darcy.
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Figure 1-12 Ecoulement d’un fluide a travers un milieu poreux

1.3.2.2.Régimes laminaire et turbulent: Nombre de Reynold

Les différents régimes d’écoulement, laminaire et turbulent ont ét¢ mis en évidence par
Reynolds en observant I’écoulement d’un liquide dans un tube transparent. Afin de visualiser
la structure de I’écoulement, un liquide coloré a été introduit a I’entrée du tube. Il a été donc

observé que I’écoulement du colorant comportait deux phases principales :

- Ecoulement laminaire : Au début, pour les faibles vitesses, le filet coloré était
parfaitement rectiligne jusqu’a la sortie du tube. Aucun melange entre le liquide coloré
et le liquide transparent n’a été observé ;

- Ecoulement turbulent : A partir d’une certaine valeur de vitesse d’écoulement, le filet
coloré se mettait a onduler et s’épaississait progressivement vers 1’aval de 1I’écoulement.
Lorsque la vitesse augmentait, les ondulations s’amplifiaient et une zone apparaissait en
aval ou le colorant se dispersait totalement dans le liquide transparent. Cette zone de

melange s’étendait vers I’amont en méme temps que la vitesse du fluide croissait.
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Reynolds a montré, en utilisant différents liquides et différents diametres de tubes, que la
transition laminaire-turbulent dépend a la fois de la vitesse du fluide v (m.s™), de sa viscosité
dynamique p (Pa.s), de la masse volumique du fluide p (kg.m?) et du diamétre du pore sous
forme de tube ¢p (). Cette relation est le nombre de Reynolds Re exprimé dans 1I’Equation 1-6
(Charpentier, 1999).

Equation 1-6

_ vy
u

Re

La valeur critique du nombre de Reynolds qui caractérise la transition laminaire-turbulent peut
varier légérement avec certaines conditions expérimentales (géométrie de I’entrée du tube par

exemple).
1.3.2.3. Limites de la théorie de Darcy :

L’approche de Darcy a été généralisée aux €écoulements a plus grande vitesse par Ergun en
introduisant un terme quadratique. Une corrélation entre la perte de charge a travers un lit de

sphéres et sa porosité a été proposée a travers 1’Equation I-7 :

Equation -7
AP 150uv (1-¢)* 1.75pv*(1—¢)

e D2 g3 D &3

Ou v (m.s?) est la vitesse d’écoulement du fluide, p (Pa.s) est la viscosité dynamique du fluide,
g est la porosité du média poreux, p (g.cm?) est la masse volumique du fluide et D (m) le

diamétre des particules composant le média (Charpentier, 1999).

Pour la suite, compte tenu des faibles dimensions des pores, nous considererons que nous

sommes en régime laminaire.

1.3.2.4. Modele de Poiseuille et sa généralisation:

Dans le cas d’un régime laminaire et constant d’un fluide non compressible, Poiseuille a

proposé un modele qui décrit I’écoulement dans un pore assimilé a un tube cylindrique.

19

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Etat de l’art Chapitre |

Figure 1-13 Modé¢le d’un capillaire cylindrique
Cette loi, décrite par Sutera (Sutera and Skalak 1993) lie le débit d’écoulement Q (m?/s) au
gradient de pression AP (Pa), la viscosité du fluide p (Pa.s), la longueur du capillaire L (m)

ainsi que le rayon du tube r (m).

Equation 1-8
_ r* AP
T8 noe
Cette loi était généralisée a un écoulement a travers un réseau de n capillaires cylindriques

paralléles. L’expression du débit d’écoulement est donc:

Equation 1-9

nm AP 1r*

8L e

Q_
S

Avec n le nombre de ces canaux par unité de surface (Nicolas 2003).

Figure 1-14 réseau capillaire cylindrique

L’expression de la constante de Darcy est donc donnée par 1’équation suivante :

Equation 1-10

_nmart

K =
8

Dans ce modele, la porosité du média est exprimée en fonction des dimensions des canaux par
’Equation I-11:
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Equation 1-11

€ = nmrl

En remplagant I’expression de la porosité dans Equation 1-10, la perméabilité de Darcy dans

un réseau capillaire s’exprime donc comme suit :

Equation 1-12

Dans les équations précédentes, la longueur des capillaires est considérée équivalente a la
longueur parcourue par le fluide dans ce capillaire. Si les capillaires ne sont pas rectilignes, la
notion de tortuosité est introduite et la longueur parcourue par le fluide est supérieure a la

longueur du capillaire.

TE

N

Figure 1-15 Modéle du capillaire tortueux

Le débit d’écoulement dans un réseau capillaire non rectiligne est donc exprimé par I’Equation
I-13.

Equation 1-13

g AP 712

8u Tte

Q
s

Par analogie avec I’équation de Darcy (Equation I-5), la perméabilité ou constante de Darcy est
liée & au rayon du pore par I’Equation 1-14:

Equation 1-14
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1.3.2.5.Modele de Kozeny-Carman

A P’appui de la loi de Poiseuille, Kozeny (1927) propose de modéliser les matériaux poreux par
un réseau de pores cylindriques identiques (méme porosité, méme surface spécifique) sous un
régime laminaire. La constante de Kozeny a été déterminée empiriquement par Carman pour
des porosités allant de 0,3 a 0,7. Sa valeur dépend de la forme de la section du tube. Elle prend
en compte les effets de la tortuosité ainsi que les effets de frottements visqueux. Elle est de 2
pour les sections circulaires, entre 2,13 et 2,45 pour les sections elliptiques et entre 1,78 et 3
pour les sections rectangulaires (Carman 1937).

Cette loi a été étendue & des média granulaires dont les particules ont une forme sphérique. La
constante de Kozeny a été estimée a 5 dans ce cas si la porosité n’excede pas 0,7 a 0,8 (Carman
1939). Pour des empilages de fibres a porosité plus élevée, la constante de Kozeny (K) est égale
a 9 pour des porosités avoisinant les 0,94 et a 22 pour des porosités égales a 0,99 (Charpentier
1999).

Equation 1-15
Tk (1-¢)2S2
Ou Sy (m?) la surface spécifique dans le média et k la constante de Kozeny. La relation de

Kozeny-Carman s’écarte nettement des résultats expérimentaux lorsque la porosité dépasse 0,7.

Dullien a exprimé la constante de Kozeny en fonction de la tortuosité des pores et d’un facteur
qu’il a appelé facteur de forme de pores ko (Dullien 1992). 1l a donc exprimé la perméabilité

comme suit :

Equation 1-16

&3

" Tko(1—€)2S2
Ces modeles classiques ont été développés pour des média granulaires solides composés de
particules de différentes formes et tailles de faible porosité (<0,7). Ces particules sont

considérées rigides, de géométrie fixe et ayant un contact par un seul point.
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Ces modeéles ne sont pas compatibles avec les textiles, considérés généralement comme un
empilement de fibres ordonnées (le cas des tissus) ou désordonnées (le cas d’un nontissé), dont

la porosité dépasse la valeur de 0,7.

Davies a proposé¢ un modele exprimant la perméabilité d’un média fibreux. Contrairement a
Kozeny-Carman qui considére que le milieu poreux est un réseau de capillaires paralleles, Davis
suppose que le milieu poreux est un milieu anisotrope et le représente par un empilement
aléatoire de fibres de différents diametres. Ce modeéle n’est valable que lorsque 1’écoulement
est a faible nombre de Reynolds (Equation 1-6) et la porosité est trés élevée (>0,9) (Davies
1953).

Equation 1-17

2
= df
16$1-3[1+5603]

avec dr le diametre des fibres (m) et ¢ la fraction volumique en fibres.

Cependant, ce modele n’est valable que pour un empilement aléatoire de fibres, ce qui

correspond & une structure nontissée et non pas tissée.

1.3.2.6. Perméabilité des média tissés :

Dans les média tissés, I’écoulement du fluide a lieu principalement a travers les pores inter-fils
et non pas les pores dans les fils. Ces pores peuvent étre considérés comme des tubes paralléles
et identiques dans le cas ou les défauts d’armure sont négligés et les fils sont considérés non
poreux et a section circulaire. Nous pouvons donc considérer que le modele de Poiseuille
généralisé est le plus approprié pour la représentation théorique de la perméabilité des tissus
malgré le caractére fibreux des tissus et la forme non cylindrique des pores comme démontré
auparavant (Backer 1951) et (Havlova 2014).

La perméabilité des tissus dépend principalement de la structure des fils ainsi que de leurs
densités dans le sens de la chaine et de la trame (Ogulata 2006). En effet le flux dominant
concerne les pores entre les fils. La perméabilité dépend également de la structure du milieu

poreux, et en particulier de ’armure dans le cas des tissus (Fatahi 2012).
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Si le tissu est utilisé dans une application ou il est soumis a une déformation comme la filtration,
sa perméabilité risque d’étre modifiée. Cette déformation a été modélisée par (Xiao, Long, and
Zeng 2014). Pour les tissus laches, 1’entrecroisement régulier des fils crée des canaux pour
I’écoulement du fluide. Ces canaux sont théoriquement identiques et répétitifs. Le flux
prédominant est donc celui autour des fils surtout si la torsion du fil est importante. En revanche,
pour les tissus serrés, le fluide est transféré a travers le fil. Le diamétre, I’arrangement ainsi que
la fraction volumique des fibres sont les facteurs principaux qui influent sur la perméabilité
(Tung et al. 2006).
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1.4.  Théories de la filtration par gateau:
1.4.1. Les différentes phases de la filtration et la notion du colmatage :

La filtration des suspensions consiste a séparer les particules solides de la phase liquide. La
séparation solide/liquide par un médium poreux comporte deux mécanismes différents

présentées dans la Figure 1-16 (Hardman 2014).
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Figure 1-16 Filtration a travers un médium poreux (A) filtration en profondeur (B) et filtration
par gateau (C) (E. Hardman 2014)

Ces phénomeénes, qui interviennent quasi-simultanément dans le cas d’une suspension
polydisperse, sont liés au rapport entre la distribution de la taille des particules dans la

suspension et de la dimension des pores dans le médium.

- Le colmatage en profondeur (Figure 1-16.B):
Le colmatage en profondeur est 1’étape pendant laquelle la filtration n’est réalisée que par la
structure du médium poreux. Les particules dont la taille est plus petite que les pores du filtre
migrent dans le filtrat a travers le médium. Une partie de ces particules pénétre a I’intérieur de
la structure poreuse et risque de boucher les pores. Le média filtrant voit ainsi sa résistance a

I’écoulement augmenter et sa structure étre modifiée (Willis et al. 1983).

- Le dépot en surface (Figure 1-16.C):
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Les particules, dont la taille est plus élevée que les pores du textile filtrant, sont arrétées a la
surface de celui-ci. L’accumulation de ces particules correspond a la formation du gateau. Dés
lors, la filtration est réalisée par le filtre et le gateau a la fois. Les fines particules sont donc
retenues au sein du gateau a partir du moment ou la premiére couche de ce dernier est formée

(Ripperger et al. 2013), ce qui permet d’augmenter I’efficacité de la filtration.

Wang a schématisé les mécanismes de blocage des pores dans le cadre d’une filtration
membranaire (Tableau 1.1). Dans cette étude, les modéles établis pour décrire les différents
mécanismes de colmatage pendant la filtration membranaire sont résumés. Dans ces modeles,
les particules sont considérées sphériques, la pression transmembranaire constante et
I’écoulement perpendiculaire a la membrane. Le débit d’écoulement initial est noté Qo et
I’indice de les constantes kb, ks, ki et kc correspondent au phénomene de blocage correspondant
(Wang 2008).
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Tableau 1.1 Mécanismes de blocage des pores

Type du Blocage complet Blocage Blocage Filtration sur
blocage standard intermédiaire gateau
Schéma

-

-

Phénomene La taille des La taille des | Les particules La taille des
particules est particules est | bouchent les particules est
quasiment Iégerement pores et supérieure a la
équivalente a celle | inférieure ala | s’accumulent sur | taille des
du pore. taille des d’autres pores. Elles se

pores. Elles | particules. déposent a la
passent a surface de la
travers celui- membrane.
ci et peuvent
étre coincées
dedans par
d’autres
forces.
Modéle KoV = Qo(1—e ) | KL _ L Ul gy inatkQon| Kev = - 2
mathématique 2V @ Y

Le média filtrant perd donc sa perméabilité au cours de la filtration a cause du colmatage en

profondeur. Dans le cas d’une filtration par gateau d’une suspension polydisperse, ces modeles

ne sont pas applicables.
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1.4.2. Filtration par gateau sous une pression constante:

Pendant la filtration par gateau, 1’expression de la perte de charge doit prendre en compte la
perte de charge a travers le gateau de filtration mais aussi a travers le médium (Rushton, Ward,
and Holdich 1996):

Equation 1-18
AP = APy + APq,

L’inverse de la perméabilité est la résistance spécifique. Cette grandeur est particuliérement
intéressante dans 1’étude de la filtration. Elle est intrinséque, spécifique au gateau formé et ne
dépend pas de son épaisseur. Si la pression est constante pendant la filtration, la résistance

spéecifiqgue moyenne du gateau o (m/kg) est décrite par 1’équation de Ruth (Ruth 1946) :

Equation 1-19

t  apw UR,,
Vo 2524p v+ SAP

Le parameétre w représente le rapport de la masse des particules solides déposées sur le gateau
par le volume du filtrat et Rm la résistance a I’écoulement du média filtrant vierge. Cette
équation est applicable sur des gateaux faiblement compressibles et les phénoménes du
colmatage en profondeur du média sont négligés (Citeau 2012).

La résistance spécifique du gateau o (m/kg) est donc déduite de la pente de la droite y de
Ruth selon Equation 1-20 (Leclerc 1997).

Equation 1-20

_25%4P
a= o y

La Figure 1-17 présente les courbes théoriques et expérimentales typiques de la filtration par
gateau sous une pression constante, ou t/V est tracé en fonction de V. La théorie de Ruth
correspond a la courbe 2 ot la résistance a I’écoulement du médium filtrant propre est différente
de 0 et est donnée par I’ordonnée a I’origine. La pente de la droite permet d’obtenir la résistance

specifique moyenne du gateau o .
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t/v

Rm
Rmt

Figure 1-17 Observation de la résistance a I’écoulement initiale et aprés colmatage du filtre sur
les courbes de filtration sous une pression constante (Tiller, Yeh, and Leu 1987)

Dans I’¢tude de Lu et al., les différentes phases de filtration sont précisées sur les courbes de
Ruth (Figure 1-18). La forme concave de la premiere partie de la courbe indique la perte de
particules fines au début de la filtration ainsi que le colmatage en profondeur. L’équation de

Ruth n’est donc applicable que pendant la phase de filtration par giteau ou la courbe de t/V en

3
fonction du volume V (%) est une droite.
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Figure 1-18 Courbe typique de la filtration au cours des différentes phases de la filtration (Lu,
Tung, and Hwang 1997)

Ce modele reste largement utilisé en industrie afin de déterminer la résistance specifique des

gateaux, méme avec des matériaux tres compressibles (Couturier 2002).

Cependant, il est difficile de déterminer la résistance hydraulique du médium filtrant a travers
la courbe de Ruth quand sa structure évolue au cours de la filtration par le colmatage ((Hosten
and San 1999) cité par (Couturier 2002)).

1.4.3. Filtration gravitaire/Egouttage :

La filtration gravitaire, appelée également égouttage, consiste a drainer le liquide a travers la
membrane textile sans appliquer aucune pression. Le débit de filtration Q dépend de la hauteur
de la suspension hgst (M) au-dessus du media filtrant. Plus cette hauteur est importante, plus la

pression de la suspension sur la membrane est élevée (Citeau 2012).

Equation 1-21
SAP

rs X hgét + Rm
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Ou AP (Pa) est le gradient de la pression, S (m?) est la surface filtrante, p (Pa.s) est la viscosité
dynamique du fluide, rs (m™) est la résistance spécifique volumique du gateau de filtration, Rm

(m™) est la résistance du tissu filtrant.

. b Suspension non

® déshydratee

Hauteur totale de *

1a suspension b

Giteau en

formation

¥ 0 g o g g g g R

Figure 1-19 Filtration gravitaire (Citeau 2012)

I.5.  Influence de la structure des média filtrants sur la filtration par gateau:

Le réle du médium filtrant est de sélectionner les particules qui vont construire les premiéres
couches du gateau. Selon sa structure, les particules présentes dans la boue peuvent étre retenues
a la surface du tissu ou entrainées par le filtrat. Par ailleurs, le tissu filtrant doit présenter une
bonne résistance aux conditions chimiques et physiques extrémes comme [’acidité ou
’abrasion. Dans les filtres presses, le tissu est réutilisé pour plusieurs cycles de filtration, il doit
donc étre facilement nettoyable et résistant a I’encrassement. Le choix d’un tissu filtrant adéquat

a la boue filtrée est donc primordial afin d’assurer des performances en filtration optimales.

L’influence des paramétres structuraux des tissus filtrants sur les performances en filtration a
éte étudiée dans plusieurs livres et articles scientifiques. Ces paramétres sont principalement
les parametres selectionnés lors du tissage, a savoir la nature des fibres, la structure du fil,
I’armure du tissu, la densité des fils ainsi que les parametres physiques qui en découlent, en
particulier la perméabilité et la taille des pores. Les propriétés du tissu peuvent également étre

modifiées par un traitement de surface apres sa fabrication comme le calandrage.
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1.5.1 Nature chimique des fibres

Les tissus filtrants peuvent étre composés de fibres de natures différentes. Les fibres les plus
utilisées en filtration liquide sont les fibres synthétiques en polyester (PET ou PBT),

polypropylene (PP) ou polyamide, principalement polyamide 6.6 (PA66).

PET PBT

Q 0O
. 5O
0 0 et

N
n \
PP PA-66
CH, H H O O

| Ll |

n

Figure 1-20 Formule chimique des polymeéres principaux utilisés pour la fabrication des fibres
utilisees en filtration

Les propriétés des fibres utilisées en filtration solide/liquide sont résumées dans la Figure 1-21.

Fibre type Density Max Resistance to:
(gem~3) operating
(temp °C)
Acids Alkalis  Oxidising
agents
Polypropylene 0.91 95 E E P
Polyethylene 0.95 80 E E P
Polyester (PBT) 1.28 100 G F VG
Polyester (PET) 1.38 100 G P VG
Polyamide 66 1.14 110 P VG P
Polyamide 11 1.04 100 P VG P
Polyamide 12 1.02 100 P VG P
Polyvinylidene 1.70 75 E VG VG
chloride (PVDC)

PVDF 1.78 100 E E G

PTFE 2.10 120+ E E VG

PPS 1.37 120+ VG E F

PVC 1.37 75 E E F

PEEK 1.30 120+ G G F

Cotton 1.5 90 P G F

E = Excellent, VG =Very Good, F = Fair, G = Good and P = Poor.

Figure 1-21 Résistances thermiques et chimiques des fibres textiles dans la séparation
solide/liquide (E. Hardman 2014)
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Tous les types de polyamide présentent une faible résistance aux acides tandis que les fibres en
polyester sont sensibles aux milieux alcalins. Le polypropyléne est la fibre qui présente les
meilleurs atouts en filtration grace a sa bonne résistance chimique aux milieux acides et
basiques (Purchas and Sutherland 2002b). Cependant, comme les polyamides, elle a une faible
résistance aux agents oxydants (Figure 1-22) (Haczycki 1989) et elle est sensible aux
températures qui dépassent les 90°C. Par contre, ses proprietés thermiques permettent un

traitement de calandrage plus facile et plus économique (basse température).

Figure 1-22 Observation au MEB de fibres de PP endommagées par I’oxydation (Edwin
Hardman 2000)

Si les conditions de filtration sont extrémes, d’autres fibres plus performantes et plus couteuses
sont utilisées comme la fibre de PTFE, qui a une bonne résistance aux agents oxydants, acides

et bases fortes ainsi qu’aux hautes températures.

1.5.2  Structure du Fil

La micro-porosité des fils permet d’avoir une meilleure efficacité de filtration et garantir un
filtrat peu concentré en particules. En effet, les particules ne sont pas seulement retenues par le
maillage du tissu mais aussi par les interstices au sein des fils. Par exemple, les fils fibreux se
caractérisent par une surface spécifique élevée et une grande porosité (qui dépend de la torsion),
ce qui garantit une meilleure rétention de particules dans le gateau de filtration sans augmenter
la perte de charge (E. Hardman 2014). L’utilisation des monofilaments est déconseillée si un
filtrat peu concentré est nécessaire compte tenu de I’absence de cette porosité au sein des fils
(Tarleton and Wakeman 2010). En effet, il a été démontré dans des études précédentes (Purchas
and Sutherland 2002b) et (Tung et al. 2006) que pour les particules dont la taille est inférieure

a 30 micrometres, les tissus a base de multifilaments permettent une meilleure rétention de
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particules par rapport aux tissus a base de monofilaments (Purchas and Sutherland 2002b)
(Figure 1-23 et Figure 1-24).

100
- I
: Multifilarment
polypropylane cioth I
O — I
I
1
I
s
c I
e
t I
s ]
Monoiilament
E polypropylena clath
o
8
o
£
L
T T T
30 35 40

Particle Size, um

Figure 1-23 Caractéristiques de rétention de particules de deux média tissés en polypropylene
selon la structure des fils ((Purchas and Sutherland 2002b))

A B
07 —o— 30 —@— Monofilament
. L jonolilamen
. ;:Eﬁfgl:rl::;i(ﬁ shily twisted, K= 1.0x102) | —— Multifilament (lightly twisted, K= 1.0x10°'%)
0.6 —&— Multifilament (lobosely;' twistec; I\\ =5.0x10"") 300~ Multifilament (loosely twisted, Ky= 3.0x10°%)
. ,Ky=5. I
Pore type 1 +
05 AP= 3,000 Pa 250
- Cy=0.104 vol.% -
1= 300um ; 1,= 100um .-,’E 200 B
0.4 d=d = 100pum ,;é I
CiC, d}, avg= 151m, 6 = Sum = L ‘
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Figure 1-24 Effet de la structure et la torsion du fil sur la concentration du filtrat en particules
(A) et la formation de gateau (B) (Tung et al. 2006)
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Tung a également démontré que la torsion des fils fibreux réduit leur capacité a capturer des
particules (Figure 1-24). En effet, les micropores des fils sont bloqués par la torsion ((Karaca et
al. 2012).

Cependant, les filés de fibres présentent une trés mauvaise résistance a I’encrassement
compares aux fils filamentaires (Purchas and Sutherland 2002b). Le débatissage du gateau est
également meilleur sur les tissus a base de monofilaments que sur les tissus fibreux (Tarleton
and Wakeman 2010).

Pour résumer, les fils fibreux assurent la meilleure qualité de filtration mais sont moins

durables. Le Tableau 1.2 résume les atouts en filtration de chaque fil.

Tableau I.2Influence de la structure du fil sur les propriétés de filtration (Edwin Hardman 2000)

© 2018 Tous droits réservés.

Classemen | Concentratio | Ecoulemen | Siccité | Résistancea | Deébatissage | Résistance
t(lle nen t du filtrat du I’encrassement | du gateau a
meilleur) particules gateau ’abrasion
dans le filtrat
1 FF Mono Mono Mono Mono FF
2 MF MF MF MF MF MF
3 Mono FF FF FF FF Mono
1.5.3  Armure

Le choix de I’armure permet de déterminer la forme des pores des tissus comme expliqué dans
la section 1.3.1. Les différents pores ne permettent pas de capturer les particules de la méme
maniere. Une étude antérieure a montré que la rétention des particules dépend de la forme des
pores dans le tissu (Figure 1-25.A) (Lu, Tung, and Hwang 1997). Plus le pore est étroit (porel),
plus la résistance a 1’écoulement est grande et plus la probabilité de rétention de particules et
les difficultés de décolmatage sont élevées. La formation du gateau, déterminée par le début de
la partie linéaire de la courbe de Ruth, est ainsi plus rapide sur le pore 1 et plus lente sur le pore
4 (Figure 1-25.B).
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Figure 1-25 Influence de la forme des pores sur le colmatage du tissu (A) et la concentration du

filtrat en particules (B) (Lu, Tung, and Hwang 1997)

1.5.4 Nombre et taille des pores

Le nombre et la taille des pores sont déterminés par le choix de la taille des fils et de la densité
de tissage. La densité maximale de tissage dépend de la taille des fils. Si la densité de tissage
est importante, les pores du tissu sont plus petits et plus nombreux. Ceci permet d’améliorer
I’efficacité de filtration sans trop ralentir la filtration. Il a été demontré que la durée de filtration
est réduite par I’augmentation du nombre de pores de méme taille (Bartholdi, Erlenmaier, and
Seitz 2015).

I.5.5 Traitement de surface

Le traitement de surface des tissus filtrants permet de stabiliser la structure poreuse et de
modifier son état de surface. Ces traitements sont le flambage, le grattage, le calandrage ou le
traitement chimique (Hardman 2000). Le traitement de surface le plus utilisé dans le domaine
de la filtration liquide est le calandrage. Il s’agit d’une compression a haute pression entre des
rouleaux chauffants. La température du calandrage doit permettre le ramollissement des fibres.
Elle est donc légerement inférieure a leur temperature de fusion. Ce traitement permet de rendre
la surface du tissu plus lisse et donc de faciliter le débatissage du gateau de filtration. Le
calandrage permet également de diminuer 1’épaisseur et la taille des pores (Figure 1-26), ce qui

modifie les propriétés filtrantes du tissu.
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Figure 1-26 : Pores avant et aprés le calandrage (Tung et al. 2006)

Tung a compare un tissu non calandré, un tissu calandré a 60% et un tissu calandré a 70% (Tung
et al. 2006). Plus le calandrage est important, plus le pourcentage des particules dans le filtrat
est faible (Figure 1-27.A). Ceci est expliqué par la diminution de la taille des pores mais surtout

par la formation primitive du gateau de filtration dans le cas des tissus calandrés (Figure 1-27.B).
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Figure 1-27 Influence du calandrage sur la concentration du filtrat (A) et la formation du gateau
(B) (Tung et al. 2006)

1.5.6 Conclusion :

Nous avons démontré, dans cette partie, par I’analyse de 1’état de I’art que la structure complexe
des média tissés présente un impact important sur 1’écoulement des fluides et la filtration par

gateau des suspensions solide/liquide.

1.6.  Filtration du lait caillé :

Nous étudions dans cette partie I’égouttage du lait caillé pour la fabrication du fromage de
chévre. Le lait caillé est obtenu suite a la coagulation du lait en utilisant des ferments lactiques
et de la présure. Le protocole de fabrication du lait caillé détaillé est expliqué dans le chapitre
V.

La fabrication du fromage se fait en 4 étapes : la pasteurisation du lait, la coagulation du lait
pour le transformer en caillé, 1I’égouttage du caillé qui correspond a I’étape de la filtration et

I’affinage qui correspond a la transformation du gateau de filtration en fromage.

Il existe de nombreuses publications scientifiques sur la filtration du lait, une dispersion
colloidale de micelles de caséines. Les différentes méthodes de formation du lait caillé sont
également décrites dans la littérature. Toutefois, trés peu d’articles ont été publiés sur la

filtration du lait caillé.
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1.6.1. Le lait et la filtration du lait:

Le lait est constitué¢ d’eau, de glucides principalement représentés par le lactose, de lipides
essentiellement des triglycérides rassemblés en globules gras, des protéines, des minéraux et
d’autres constituants en trés faibles quantités comme les vitamines et les oligoéléments (Jenness
1988). D’un point de vue physicochimique, le lait est une dispersion Stable de caséines, les
protéines insolubles du lait, dans de I'eau. La phase aqueuse est composée des éléments
solubles : le lactose, les protéines sériques, les minéraux, les vitamines et les hormones. Ce
mélange complexe contient également de la matiere grasse en émulsion dans la partie aqueuse
du lait (Fox 2003) (Figure 1-28).

Caséine
Matiére grasse

\ 3
\@: @@
¥ A
° .\ o
) ; o\

Lacto: \ E:‘::i
F- Protéines solubles

Figure 1-28 Constituant de la suspension du lait
Les proportions de ces constituants varient en fonction de plusieurs critéres, dont 1’espéce

(Jenness 1974), I’alimentation (Bergamaschi et al. 2016) ainsi que la saison (Guo et al. 2001.).

Les particules de cette dispersion complexe ont des tailles trés variées. Le tableau suivant les

récapitule.
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Tableau 1.3 Taille des particules du lait (Brans et al. 2004)

Constituants Taille
Globules gras 0.1-15um (< 3 um chévre)
Bactéries 0.5-2 pm

20 — 300 nm (255nm
Micelles de caséines

chevre)
Protéines sériques 3-6 nm
Lactose < 1nm

La filtration du lait peut étre réalisée par différentes méthodes. La centrifugation, la
microfiltration, 1’ultrafiltration, la nanofiltration et I’électrofiltration sont quelques exemples de
méthodes utilisées pour déshydrater le lait (Kazemimoghadam and Mohammadi 2007) ; (Maltz
and Shkolnik 1984) ; (Corbaton-Baguena, et al. 2015) ; (Corbaton-Baguena, et al 2014). Des
membranes poreuses et des nontissés en nanofibres de différentes natures (Polyethersulfone,
PVDF) ont été utilisés. Ces membranes sont facilement assujetties au colmatage, lié en partie a
la formation de biofilm. Les méthodes de nettoyage et de désinfection semblent jouer un role

sur les propriétés filtrantes des membranes colmatées (James, Jing, and Dong Chen 2003).

1.6.2. Le lait caillé et la filtration de caillé de lait de chévre.

1.6.2.1. VVoies de fabrication du lait caillé

Le traitement thermique ou la pasteurisation permettent d’éliminer les germes pathogénes du
lait (Trujillo et al. 1999) et (Goudédranche et al. 2001). Le lait caillé est obtenu par deux voies
différentes : une voie lactique et une voie enzymatique. La voie lactique consiste a coaguler le
lait en utilisant des bactéries lactiques contrairement a la voie enzymatique ou cette coagulation
a lieu gréace a des enzymes. Les micelles de caséines, en suspension dans le lait, sont précipitées
par I’action de I’un ou la combinaison de ces deux agents. La taille des particules est donc plus
grande dans le lait caillé en comparaison avec celles du lait. Une séparation de phase entre la
partie non soluble (les micelles de caseines) et la partie aqueuse (eau, minéraux, protéines
sériques, bacteries...) a également lieu pendant cette étape. La coagulation peut durer entre 18

a 48 heures jusqu’a un pH final de 4,2.
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Le fromage de chevre est généralement obtenu a partir d’un caillé ayant subi deux étapes : une
acidification avec les ferments lactiques suivie par 1’ajout de présure a un pH 6,4 et a 20°C pour
former un caillé structuré (Neyers 1996). Le caillé de lait de chevre est donc obtenu par une
coagulation dite mixte. Le fromage de chevre fait partie de la catégorie des fromages a pate
molle et & crodte fleurie (Zeller 2005). 1l existe deux grandes sortes de fromages de chévre,

selon leur mode de fabrication :

- fromage de chévre présure: fromage affiné de type Camembert avec une texture souple,

fondante et onctueuse et un goQt peu typé (sauf a partir de lait cru).

- fromage de chevre lactique : fromage affiné de texture cassante, Iégérement fondante avec un
godt plus typé.

1.6.2.2. Filtration du lait caillé par égouttage :

C’est une étape importante dans la transformation fromagére qui consiste a séparer le
lactosérum (la partie aqueuse du lait caillé) des constituants non solubles du lait (micelles de

caséines, matiére grasse) par la filtration du caillé.

L’égouttage est le résultat de la contraction naturelle ou provoquée par une action méecanique
du caillé qui permet d’expulser I’cau et les particules fines (Goudédranche et al. 2001) a travers
une membrane filtrante. Le procédé d’égouttage utilisé dépend des différents types de fromage.
Pour le fromage a pate type présure, 1’égouttage est effectué¢ par des actions physiques
énergétiques comme la centrifugation ou le pressage dans des moules. Pour le fromage a pate
lactique, 1’¢gouttage traditionnel est utilisé. Cette technique consiste a séparer le coagulum du
lactosérum par gravité avec de légéres actions mécaniques dans un filtre en textile.
L’écoulement du sérum est simple et limité mais spontané. Un caillé lactique s’égoutte
spontanément et donne une péate de grande plasticité sans aucune cohésion (Saurais 1973).
L’égouttage peut durer entre 6 et 12 heures selon le fabriquant et le type du caillé.

Le caillé de lait de chévre est un caillé fragile et tres friable. L’égouttage du lait caillé de chévre
se fait encore dans des filtres en textiles, contrairement au lait caillé de vache ou le filtre textile
est remplacé par des moules en plastique ou en inox. Le filtre presse utilisé, présenté dans la
Figure 1-29, est appelé filtre presse berge. Ce procédé permet une séparation liquide/solide

optimale. Il consiste a suspendre a un rail des filtres textiles, qu’on appelle des poches, remplies
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du caill¢ a filtrer. L’égouttage se fait par gravité¢ dans un premier temps, puis quand le débit du
filtrat atteint son minimum, les poches sont pressées les unes contre les autres a 1’aide d’une
pression appliquée sur par l’intermédiaire de plaques en inox et un Vvérin pneumatique
(Goudédranche et al. 2001). Cette pression est généralement de 4 & 5 bars mais certains
industriels ’augmentent progressivement. Cette étape permet d’accélérer 1’écoulement du
filtrat afin d’obtenir 1’extrait sec final souhaité. Les filtres textiles sont nettoyés apres la

filtration pour étre réutilisés pour le prochain cycle d’égouttage.

toiles filtrantes

gateau
plaque
mobile

plaque
immobile

veérin

=g oy

T

filtrat

Figure 1-29 Filtre presse Berge

1.6.3. Problématiques liées a la filtration du lait caillé:

Les problématiques industrielles liées a 1’égouttage du lait caillé sont multiples. En effet, le
débit de filtration est trés réduit a cause de la formation d’un géteau caractérisé par une
résistance hydraulique élevée ainsi que le colmatage du tissu filtrant. Ceci est 1’origine d’une
filtration trés longue. L’écoulement du filtrat est également bloqué par la formation d’un biofilm
a la surface du tissu filtrant. Ce colmatage induit généralement un débatissage difficile du
gateau de filtration. La force d’adhésion entre le filtre et le gateau de filtration peut étre
supérieure a la force de cohésion au sein du gateau lui-méme, ce qui engendre une rupture au
niveau de la structure du gateau au lieu d’un décollement parfait de la surface du tissu. Des
morceaux de gateau peuvent donc rester collés au filtre induisant une opération de débatissage

supplémentaire.

La deuxieme problématique de la transformation fromagere est liée au vieillissement des tissus

filtrants. En effet, si le lavage des filtres n’est pas correctement réalisé, les protéines laitieres
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adherent a leur surface et s’accumulent au fur et a mesure des cycles de filtration. Les tissus
jaunissent au cours du temps et leur efficacité de filtration diminue a cause de I’encrassement

des pores par les différents dép6ts de particules.

1.7.  Filtration des boues :

La boue est le deuxiéme milieu disperse dont la filtration sera étudiée dans ce projet de thése.

1.7.1. Définition :

La boue est une suspension aqueuse solide/ liquide qui se caractérise par son origine (déchets
urbains, agro-industrie, industrie chimique, forage, pisciculture ...), sa composition, sa siccité,
qui correspond a la fraction massique entre la matiére solide et le liquide, et ses propriétés
physicochimiques (pH, conductivité, potentiel zéta...). Les boues des stations d’épuration en
présentent un volume important et contiennent entre 95% et 99% d’eau. La composition et la
siccité de ces boues dépendent principalement de la nature de ’effluent ainsi que du type de

traitement (primaire, biologique secondaire, décantation...).

Tableau 1.4 Compositions et siccités des boues issues des stations d’épuration (Amorce 2012)

Boues biologiques

Type de boue

Boues primaires

(boues secondaire ou
boues activées)

Boues mixtes

Boues physico-
chimiques

Origine

traitement primaire
par décantation

traitement biologique
secondaire

traitement
primaire et
secondaire

décantation aprés
traitement avec
un reactif

Composition
et siccité

matiére inorganique

composés organiques
avec un petit
pourcentage de
composés inorganiques

melange de boues
primaires et de
boues biologiques

couleur grise
siccité 5%

boue granulaire, de
couleur brun-jaunatre,
pulvérulente et de
décantation difficile
siccite 1-2%

siccité 5%

siccité 4-5%

Ces boues ne se filtrent pas de la méme maniére compte tenu des différences au niveau des

caractéristiques physicochimiques. Il

est donc nécessaire d’adapter

déshydratation ainsi que la membrane filtrante a chaque boue.

le procédé de

© 2018 Tous droits réservés.
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I.7.2. La déshydratation mecanique dans un filtre presse:

La filtration des boues est une étape intermédiaire du circuit du traitement entre 1’étape du
conditionnement chimique (épaississement, stabilisation) et 1’étape du traitement final

(séchage, incinération, compostage...).

Le filtre presse fonctionne sous pression, séparant la phase liquide de la phase solide afin
d’obtenir un gateau de filtration un filtrat. Il est constitué de plateaux et d’éléments serrés avec
un vérin hydraulique (Figure 1-30). Les tissus filtrants sont disposés sur les plateaux. Les
plateaux forment donc des chambres de filtration. Le dép6t de matiére sur le filtre entraine une
perte de charge a 1I’écoulement du filtrat qui provoque une montée en pression pouvant aller
jusqu’a 20 bars (Figure 1-31). Lorsque la filtration est terminée et on procéde alors au
débatissage. Les plateaux sont écartés pour libérer le gateau solide. Le lavage des tissus filtres
s’effectue aprés plusieurs cycles de filtration, avec une fréquence variable suivant le type
d’application. Le média filtrant est un parameétre clés dans les filtres presses, déterminant les

performances de filtration (Wakeman 2007).

Téte

Panneau de
mobile

controle

Rail de
guidage

Vérin
hydraulique

Figure 1-30 Schéma d’un filtre presse par Choquenet (Citeau 2012)
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Filtre
[— Filtrat
Boues

Figure 1-31 Chambre de filtration (Choquenet)
1.7.3. Déshydratation mécanique assistée par un champ électrique :

1.7.3.1. Principe :

La déshydratation mécanique peut s’avérer insuffisante pour obtenir la siccité finale souhaitée.
Ceci est le cas des boues qui se caractérisent par un gateau ayant une résistance hydraulique
tres élevée. La déshydratation mécanique est ainsi trop longue et souvent, un traitement
thermique est nécessaire afin d’atteindre une siccité satisfaisante, ce qui mene une
consommation énergétique tres élevée. Afin d’améliorer la filtrabilité de ces boues, un procédé
combinant la déshydratation mécanique sous pression a la déshydratation par un champ
électrique a été développé (Yoshida 1993) ; (Citeau 2012). A cet effet, une électrode est placée

dans la chambre de filtration entre le médium filtrant et le plateau (Figure 1-32).

. Filtre -_
Pression .
+courant .
Slectrique % i [ — Filtrat
Boues

—)

|III
/

r—1

" Electrodes

3

Figure 1-32 Chambre de filtration avec des électrodes (Choquenet)
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Les travaux réalisés par Citeau ont démontré que 1’utilisation d’un champ électrique permet
d’avoir un gateau de filtration plus sec dans un temps réduit. En effet, Citeau a compare le
procédé¢ de filtration classique dans un filtre presse au procédé d’¢€lectrofiltration comme le
montre la Figure 1-33. La méme boue a été filtrée par ces deux procédés séparément. Sans
I’application du champ électrique, la siccité du gateau de filtration était seulement de 32% aprés
8h de filtration. Par contre, une siccité de 50% a été obtenue en seulement 40 min grace a
I’application d’un courant électrique dans la cellule de filtration (Citeau 2012). Le courant
¢lectrique a donc permis d’accélérer 1’écoulement de I’eau a travers le gateau de filtration et
d’obtenir un gateau plus sec rapidement. Les phénoménes électrocinétiques sont décrits ci-

dessous.

_ 50% MS g

Volume filtrat (ml)

O Electrofiltration (5 bar; 0,5 A)
o Filtration (5 bar)

0 7 . L L 1 L n | L
10000 20000

Temps (s)

|
30000

o

Figure 1-33 Effet de I’application d’un champ électrique sur la siccité du gateau dans un filtre
presse (Citeau 2012)

1.7.3.2. Phénomeénes électrocinétiques :

Pendant 1’¢lectro-déshydratation, différents phénomenes ont lieu simultanément (Figure 1-34) :
a. L’électrophorese:

C’est le mouvement des particules chargées par rapport a un liquide stationnaire. Les particules
des boues se déplacent vers I’anode si elles sont chargées négativement (ou vers la cathode dans
le cas opposé). Cela dépend du potentiel zéta des particules (Desabres 2017). Ce phénomene

permet d’accélérer la formation du gateau sur 1’une des électrodes (Yang, Chen, and Yeh 2011).
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b. L’électro-migration:

C’est la migration des ions dans une solution vers le pdle de charge opposée. Les ions présents

dans la boue vont eux aussi se déplacer grace au champ électrique. Leur mouvement dépend de

leur mobilité ionique (Mahmoud et al. 2010). Ce phénomene est considéré comme un cas

particulier de I’¢électrophoréese lorsque la taille des particules avoisine le zéro.

c. L’électro-osmose:

Ce phénomene correspond au déplacement de 1’eau liée aux particules dans le sens opposé a

celui des particules de boues (Coelho et al. 1996). L’électro-osmose induit ainsi un flux de

liquide.

‘ Free water
m Solids

Bound water

."' Cation ion

~~ Anion ion
Initial suspended solids
Filter medium
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Electrophoresis
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Figure 1-34 Phénomeénes électrocinétiques pendant I’électrofiltration (Mahmoud et al. 2011)

Enfin, des réactions électrochimiques se produisent également au niveau des électrodes, en

particulier I’électrolyse de 1’eau qui produit de 1’oxygéne et des protons H* (baisse du pH) a

I’anode et produit de I’hydrogéne et des anions OH" a la cathode (élévation du pH).
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1.7.4. Problématiques d’électro-deéshydratation liees au média filtrant :

L’influence des média dans les filtres presse a été peu étudiée. Or ces média conditionnent a la
fois la qualité de filtration ainsi que sa cinétique et influent sur la structure du gateau (Yu et al.
2010).

L’altération de la structure poreuse des média filtrants par le colmatage est 1'une des
problématiques majeures en filtration surtout qu’ils sont utilisés dans plusieurs cycles de
filtration. Les particules peuvent encrasser les pores du medium induisant ainsi une baisse de
sa perméabilité. La Figure 1-35 montre qu’une partie du gateau peut rester collée a la surface
du filtre apres I’étape du débatissage. Quelques particules restent fixées sur les fils et dans les
pores méme apres le lavage du filtre (Figure 1-35.B). 1l est donc important de sélectionner un
filtre qui présente une surface permettant une faible adhésion avec les particules filtrées afin de
faciliter le décolmatage et d’éviter I’encrassement des pores (Wang, Li, and Huang 2007).

A B

Figure 1-35 Colmatage des média filtrants : avant lavage (A) et apres lavage (B) (Edwin
Hardman 2000)

Dans le procédé d’électrofiltration développé par Citeau (Citeau 2012), les filtres n’ont pas été
optimisés. En particulier, leur influence sur le champ électrique et la qualité de la déshydratation
induite n’est pas encore connue. La détermination des parametres du tissu qui vont influer sur

le champ électrique est 1’un des objectifs de cette thése.

D’autre part, I’idée du projet Deshybou est aussi de remplacer les filtres et les électrodes par
des média qui assureront a la fois les fonctions filtre et électrode. Pour cela, il est nécessaire de
maitriser les paramétres qui permettent de rendre un tissu conducteur et lui conférer la propriété
d’électrode.
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1.8.  Conductivité électrique des textiles :

Les textiles conducteurs, en opposition aux textiles conventionnels isolants (Schwarz and Van
Langenhove 2013), se développent avec I'émergence des textiles intelligents et leur croissance
exponentielle au cours des dix dernieres années (Priniotakis 2005). Les fibres et textiles
conducteurs se sont développés avec le développement des applications antistatiques (Zhang
2011), de protection électromagnétique (Dhawan, Singh, and Venkatachalam 2001) ; (M. S.
Kim et al. 2002) ; (Naeem et al. 2017) ; (Rubeziené et al. 2015) ; (Zhao, Hou, and Lu 2016). Ils
sont utilisés comme une source d'énergie (Min 2009) ; (Santoro et al. 2017) ou comme capteur
(Babusiak, Borik, and Balogova 2018) ; (Fuhrhop, Lamparth, and Heuer 2009) ; (Karuppusamy
et al. 2017); (Tae-Ho Kang et al. 2006) ; (Tang et al. 2013) ; (Wu et al. 2017); (Yama, Ueno,
and Uchikawa 2007). L'objectif est de développer des textiles qui conservent leurs propriétés
de porosité et flexibilité élevées, mais qui sont capables de transporter des charges électriques
a travers leur structure (Kirstein 2013) ; (Priniotakis 2005); (Schwarz and Van Langenhove
2013).

La conductivité électrique des matériaux textiles est a différentes échelles : la fibre, le fil ou
I’étoffe. Les fibres conductrices peuvent étre fabriquées a base de métaux, de carbone ou de
polymeéres ayant une conductivité électrique intrinseque (ICP) ou des polyméres composites
conducteurs (CPC). Le choix des matériaux électro-conducteurs est important et dépend non
seulement de leurs propriétés électriques mais aussi de leurs caractéristiques chimiques telles
que le comportement au contact de 1’air a différents taux d’humidité ou d'un autre fluide.
L'origine des matériaux conducteurs peut donc étre classée en trois catégories: les métaux, les
matériaux a base de carbone et les polymeres conducteurs. Les métaux sont de bons conducteurs
mais présentent des problémes de corrosion dus a la formation d’un oxyde métallique a la
surface au contact avec I’humidité. Les métaux nobles tels que I'or, le palladium ou le titane
possédent une surface résistante a I'oxydation, mais sont onéreux et difficiles a mettre en ceuvre.
Quant aux polymeéres, ils présentent des probléemes de dégradation a cause du vieillissement

chimique principalement (Schwarz et Van Langenhove, 2013).

Il existe plusieurs procedés permettant de développer des fils conducteurs. L’un de ces procédés

est le guipage. Il consiste a enrober un filament métallique par un ou plusieurs fils isolants.

49

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Etat de l’art Chapitre |

4 Simple guipage
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Figure 1-36 Principe du guipage (Weidmann 2010)

Il existe également un procéde similaire pour fabriquer des filés de fibres core-spun ou un
filament métallique est enrobé de fibres courtes. Les étoffes conductrices sont composées de
fibres ou de fils conducteurs et peuvent étre fabriquées en utilisant différentes technologies
comme le tissage, le tricotage ou encore les technologies nontissés. Cependant, le tissage reste
le procédé le plus utilisé a cet effet (Priniotakis, 2005). La résistance électrique ne dépend pas
que de la nature de la fibre mais aussi de la structure du fil, son diamétre et sa torsion (Asanovic
et al. 2007).

Afin d’apporter la fonction conductrice a un textile, il est possible de lui intégrer des fibres
conductrices ou de réaliser un traitement de surface. Ueng et Cheng ont étudié 1’effet de la
structure des fils et du tissu sur la conductivité électrique surfacique et volumique pour
I’application de la protection électromagnétique. En effet, la résistance est plus faible lorsque
le pourcentage des fibres conductrices dans le fil est plus élevé. La densité des fils de chaine et
de trame conducteurs a un effet important sur la conductivité des tissus. Plus elle est importante
plus la conductivité est élevée (Ueng, 2001). La résistance électrique des tissus dépend
également de la structure du fil. En remplagant des fils a base de fibres d’inox discontinues par
un filament conducteur continu, la conductivité des tissus est améliorée (Cheng 2003).
Neelakanden a étudié I’effet de la structure du tissu sur 1’efficacité de 1’enduction par un
polymere conducteur (Neelakandan 2010). Les structures ayant les plus longs flottés permettent

d’obtenir une meilleure conductivité avec la méme enduction grace a un dépdt de polymere
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plus continu. La densité des fils influe également sur la conductivité des tissus enduits. Plus elle

est importante, plus le tissu est conducteur (Figure 1-37).
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Figure 1-37 Influence de la densité de fils et de I’armure sur la conductivité électrique des tissus
enduits (Neelakanden 2013)

1.9.  Les propriétés d‘électrode des tissus

Les textiles conducteurs peuvent également étre utilisés comme électrodes. Ils sont en cours de
développement et utilisés dans différentes applications médicales comme la détection de la
transpiration, I'électrocardiogramme ECG (Babusiak, Borik, and Balogova 2018); (Fuhrhop,
Lamparth, and Heuer 2009); (Guidi et al. 2017); (S. Kim et al. 2008) ou encore pour la
pléthysmographie d'occlusion veineuse (VOP) (Goy et al. 2013). Dans ces exemples, les
différents fils conducteurs (argent, acier inoxydable...) et les électrodes textiles sont en contact
direct avec la peau (Guidi et al. 2017). Les électrodes textiles peuvent aussi étre utilisées dans
le domaine de I'énergie. Par exemple, les matériaux d'anodes utilisés pour les piles a
combustible microbiennes (PMC) sont principalement des matériaux a base de fibres carbone,
comme les feutres de carbone étant donné qu'ils ont la conductivité et la stabilité requises contre
les solvants et les électrolytes (Santoro et al. 2017). Xu et al ont réecemment mis au point un
coton enduit de polypyrrole comme contre-électrode textile pour les cellules solaires

sensibilisées aux colorants (Xu et al. 2016).

Les mesures de conductivité permettent de déterminer la surface d'échange A entre une

électrode et le fluide. La conductivité (S. m™) est mesurée par l'application d'un courant
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électrique (1) sur deux électrodes planaires immergées dans une solution et on mesure de la
tension résultante (U). Les cations migrent vers I'électrode négative (cathode), les anions sont
dirigés vers I'électrode positive (anode) et la solution se comporte comme un conducteur
électrique. La résistance électrique de la solution est mesurée et notée R (Ohm) (Kissinger
1996). La conductivité de la solution, o, est déduite de la mesure de résistance R par I’Equation
I-22.

Equation 1-22

Avec d distance entre les électrodes (m) et A la surface d'échange des électrodes (m32). La
précision d'une mesure de conductivité peut étre influencée par la géométrie de la cellule
électrochimique. La partie du champ qui se trouve en dehors de I'espace géométrique défini par
les 2 pbles de la cellule, peut affecter la mesure si elle rencontre un élément avec lequel elle
interfere comme les parois du bécher (Light 2005) et (Revol-Cavalier 2011).

Westbroek et al ont développé une cellule électrochimique basée sur ce principe pour tester la
qualité d’électrodes textiles a base de tricots, tissus et nontissés (Westbroek, Priniotakis, and
Kiekens 2005). Cependant, il n’y a pas eu de recherches publiées pour quantifier les relations

entre la structure des textiles et leurs propriétés en tant qu’électrode.

Dans le cadre du projet Deshybou, des tissus filtrants a résistance électrique réduite doivent étre
développés pour le procédé d’électrofiltration afin de réduire la consommation énergétique ou

encore de les utiliser comme électrodes.
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1.10.  Conclusion

Notre étude de 1’état de 1’art porte principalement sur les propriétés des média filtrants, les
théories de la séparation solide liquide ainsi que les propriétes électriques des textiles. Les
performances en séparation solide-liquide des tissus filtrants dans les filtres presses dépendent
de la nature du fil, sa texturation, sa finesse, mais aussi de la densité de tissage et de I’armure.
Des auteurs ont propos¢ de modéliser les pores selon 4 catégories selon 1’entrecroisement des
fils. Ces filtres doivent étre adaptés selon les milieux filtrés : les boues ou le lait caillé. La
qualité du gateau dépend de la suspension filtrée mais aussi du tissu filtrant. Selon le rapport
entre la taille des particules et la taille des pores du filtre, la sélection des particules dans le
gateau est différente. Plus les particules sont retenues a la surface du filtre, plus la cinétique est
lente. L’électrofiltration est une technologie qui permet d’améliorer la siccité des boues avec
une cinétique de filtration plus rapide. Cependant 1’introduction d’électrode dans le filtre presse
est complexe et génére des pertes d’énergie et des échauffements dans les cellules de filtration.
L’introduction de tissu qui jouent a la fois le role de filtre mais aussi d’électrode dans le procédé
d’¢lectrofiltration nécessite de bien maitriser a la fois les fonctions de filtres et celle d’électrode.
La résistance électrique de ces tissus doit étre trés faible afin d’assurer le role de I’électrode.
Malgré le progres réalisé dans le développement des textiles conducteurs au cours des 10
derniéres années, il y a peu de description des conditions requises pour leur application en tant

qu’électrode.
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Chapitre Il : Materiels et Méthodes

L’objectif de ce projet est d’étudier I'influence du média filtrant sur les performances en
filtration des suspensions, et d’optimiser la structure de ces filtres. Nous avons d’abord
commencé par I’analyse compléte de quelques tissus filtrants commerciaux utilisés dans la
filtration des boues ou du fromage. Par la suite, nous avons développé nos propres tissus dans
les ateliers de tissage du Gemtex ou de la Société Bastien.

Matériels
I1.1. Caractéristiques des fils utilisés

Les fils de chaine utilisés sont des filés de fibres en polyester PET référencés FF et des fils
multifilamentaires texturés en polypropylene PP référencés TMF (Tableau 11-1). La texturation
est un traitement réalisé sur des multifilaments afin d’améliorer leur pouvoir gonflant ainsi que
I’élasticité (Weidmann 2010). Le choix de ces fils a été basé sur le fait que la texturation pourrait
améliorer la capture des particules dans les interstices des fils.

Dans le sens de la trame, nous avons dans un premier temps utilisé les filés de fibres FF et les

multifilaments en polyester référencés MF, puis des fils conducteurs.

Tableau I1-1 Caractéristiques des fils utilisés

Référence Nature Structure Titre (dtex) | Diamétre (um)
PET-FF PET Filé de fibres 240 370
PET-MF PET Multifilament 285 215

Multifilament
PP-TMF PP ) 280 180
texturé
PA/ .
Ag-MF Multifilament 240 130
Argent
Fil a base
I-FF - - -
d’Inox
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Pour rendre nos tissus conducteurs, nous avons utilisé des fils de polyamide 6-6 recouverts
d’argent (RSTAT, France) et des fils d’inox (IMMATEC, France). Les fils Ag-Mono sont des
monofilaments de polyamide enduits avec une couche d’argent et composés de 88% de
polyamide 6 et de 12% d’argent. Les multifilaments Ag-MF sont composés de 10 filaments,
soit 91,7% de polyamide 6-6 et 8,3% d’argent.

Polyamide

Argent

Figure 11-1 Fil de polyamide enduit d’argent
Méthodes

I1.2. Développement et caractérisation physique des tissus filtrants
[1.2.1 Caractérisations structurelles des tissus :

[1.2.1.1 Mesure de la perméabilité a 1’air

Comme vu dans le chapitre I, la perméabilité d’une membrane poreuse a un fluide est liée au
débit de ce dernier (Equation I-4). La norme décrivant la mesure de la perméabilité a I’air des
tissus est la NF EN 1SO 9237 ou la pression d'air appliquée est fixée a 198 Pa et la surface
mesurée est de 20 cm2. Dans cette norme, la perméabilité a I’air est considérée équivalente au
débit d’air par unité de surface. Pour la bonne reproductibilité des mesures, 10 mesures ont eté

réalisées sur différentes zones des tissus.

11.2.1.2 Mesure de la masse surfacique

Les mesures de la masse surfacique Ms (g/m?) ont été réalisées selon la norme NF EN 12127.

Elle correspond au rapport du poids de 1’échantillon par sa surface fixée par la norme (100 cm?).

11.2.1.3 Mesure de 1’épaisseur

L’¢épaisseur du tissu L (m) a été mesurée selon la norme NF -EN- ISO- 5084 (1996-11-01). Une

charge de 1 kPa a eté appliquée pour la mesure.10 mesures ont eté realisees pour chaque tissu.
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Figure 11-2 Testeur d’épaisseur
11.2.1.4 Calcul de la porosité et de la densité de pores
La porosité des échantillons € est calculée a partir de I’Equation 11-1.

Equation 11-1
Mg
e X pr

ou M est la masse surfacique du tissu (g/m?), e son épaisseur (m) et ps la masse volumique des
fibres (g/md).

La densité de pores d, (pores/m?) est la densité des fils de chaine multipliée par la densité des
fils de trame. Par exemple, pour un tissu ayant des densités de fils de chaines et de trames

respectives de 5 fils/cm et 5 duites/cm, la densité de pores est de 25 pores/cm? (Figure 11-3).

Fils de chaine et
de trame

néa

v

2 g | WAL L

= 1= - .

c4 Mz zwe e Pore
53 Y@ v v

>

W WA
Sens Trame

Figure 11-3 Illustration du calcul de la densité de pores
11.2.1.5 Estimation de la taille des pores

La taille des pores des échantillons développés sur nos machines pilote et industrielle a été

estimée par une méthode géométrique. La structure d’un pore est présentée dans la Figure 11-4.
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Nous avons considéré les pores comme des rectangles dont les dimensions sont notées a et b.
En appliquant le théoréme de Pythagore (Figure 11-4), le diamétre du pore, @, s’exprime

comme suivant :

(I)pz =22 4+ 2

O

— —
i

I I :l;: ¢__i""t
e 2K
e
a
Figure 11-4 Structure d’un pore

Si on considére que tous les pores dans un tissu ont les mémes largeurs et les mémes longueurs,

les dimensions a et b s’expriment comme suivant :

1-dfcdfc 1

a= = -
dfc dfc q)fc
1-dfedre 1
b= d = der (l)ft
rt ft
Equation 11-2
1 2 1 2
o= (Tfﬁ ¥rc) + (a7~ o)

ol Qp, Orc et Ore sont respectivement le diamétre du pore, le diamétre du fil de chaine et le

diametre du fil de trame, et dr et di sont respectivement les densités des fils de chaine et de

trame.

11.2.1.6 Microscopie optique

Les images microscopiques ont été obtenues par un microscope binoculaire. Les clichés pris

avec (grossissement x20) ont été sélectionnés pour représenter les tissus. Avec ce
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grossissement, nous avons réussi a avoir des images montrant tous les fils dans une unité de

répétition de chaque armure ainsi que la structure de 1’armure.

11.2.1.7 Profilométrie

La topographie de surface a été mesurée avec le profilométre a contact AltiSurf 500 présenté
dans la Figure 1I-5. Le profil de surface est mesuré grace au déplacement d’une pointe en
diamant le long de 1’échantillon. La mesure est donc basée sur le contact entre la surface de
I’échantillon et la pointe. Cette pointe se déplace latéralement dans les directions x et y de fagon
a couvrir toute la surface de 1’échantillon. L’amplitude z de la surface est détectée par la pointe
et enregistrée pour chaque point de mesure de coordonnées (x,y). Une mesure est réalisée

chaque 10 pm dans les deux directions x et y. Un profil de surface en 3D est donc obtenu.

Figure 11-5 Profilomeétre AltiSurf500

11.2.2 Développement des tissus par le procédé du tissage :
11.2.2.1 Procédé du tissage :

Le tissage est une technologie qui consiste a entrecroiser des fils perpendiculaires les uns aux
autres appelés fils de chaine, fils dans la direction de la production, et fils de trame, dans la
direction perpendiculaire, sur un métier a tisser. Le métier a tisser, présenté sur la Figure 11-6,
est composé d’une ensouple sur laquelle les fils de chaine sont préalablement parallélisés a
I’issu de I’étape de 1’ourdissage, des cadres munis de plusieurs lisses dans lesquelles les fils de
chaines sont rentrés un par un, d’un peigne et d’une navette (ou une lance) qui permet I’insertion

des fils de trame.
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lames avec lisses pourvues
d'un maillon central

rouleau porte-fils baguettes d'encroix

poitriniére

portant le fil
de trame

Figure 11-6 Représentation schématique d’une machine de tissage (Labanieh, 2014)
11.2.2.2 Préparation du métier a tisser :

Afin de préparer le métier a tisser, plusieurs étapes sont a respecter :
a. L’ourdissage :

Le but de cette étape est de préparer I’ensouple de fils qui sera par la suite placée en amont du
métier a tisser. Les fils de chaines sont enroulés parallélement sur 1’ensouple sous une méme

tension. L’ourdissage utilisé pour cette étude est un ourdissage sectionnel sur cantre.
g

S

Figure 11-7 Ourdissoir sectionnel cantre

b. Préparation des cadres sur le métier a tisser :
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Cette étape consiste a placer un nombre suffisant de lices sur les cadres. Le nombre de ces lices
dépend de la largeur du tissu, de la densité de fils de chaines souhaitée ainsi que du nombre de
cadres. Par exemple, si la densité de chaine est fixée a 40 fils /cm sur 50 cm de largeur et 16
cadres, il faut mettre 40x50/16 lices soit au minimum 125 lices par cadre.

Le choix du nombre de cadres dépend des armures a réaliser. Ceci correspond au nombre de
fils qui constituent une unité de répétition du motif. Par exemple, pour une toile, il faut au

minimum deux cadres tandis que pour un satin de 5, au minimum 5 cadres sont necessaires.
c. Lerentrage:

L’ensouple préparée est placée sur le métier a tisser. Chaque fil de chaine est ainsi rentré dans
une lice. Sur la Figure 11-8, un exemple de rentrage suivi de 32 fils sur 16 cadres. Les fils sont
fixés les uns derriére les autres successivement du premier cadre jusqu’au 16iéme cadre et ainsi

de suite.
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Figure 11-8 Rentrage suivi sur 16 cadres

d. L’installation du peigne :

Un peigne est un élement métallique composé de plusieurs compartiments, qu’on appelle des
broches séparés, par des tiges qu’on appelle des dents (Figure 11-9). Il est caractérisé par le
nombre de broches par centimétre. Plus le nombre de broches par centimetre est élevé, plus les

dents sont fines. Dans le développement des tissus filtrants, le choix du peigne est primordial.
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En effet, un peigne grossier peut créer des traces dans le tissu et former de larges pores qui
peuvent influencer la qualité de la filtration.

Une fois que les fils de chaine sont rentrés dans les lices et le choix du peigne est réalisé, chaque
fil de chaine est inséré dans une broche. Le nombre de fils par broche est choisi selon la grosseur
des fils, la densité des fils de chaine ainsi que le nombre de broches/ cm. Dans notre cas, nous

avons choisi d’insérer 4 fils par une broche.

Figure 11-9 Peigne 6 broches par cm

A T’issu de ces étapes, on obtient des fils de chaines parallélisés et installés sur la machine.

11.2.2.3 Différentes étapes du tissage :

L’opération du tissage consiste a insérer des fils de trames dans le métier a tisser sur lequel sont
installés les fils de chaine.

Le cycle du métier a tisser est compose de 4 mécanismes :

a. L’ouverture de la foule
L’ouverture de la foule est assurée par le mouvement des cadres. Selon I’armure souhaitée, les
cadres se separent en deux groupes : un groupe souleve et un groupe baissé.

b. L’insertion de la duite

Sur les métiers a tisser pilotes utilises dans ce projet, les fils de trame sont insérés entre les fils

de chaine grace a des navettes.
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Figure 11-10 Ouverture de la foule et insertion des duites (Labanieh, 2014)

c. La fermeture de la foule

Tous les fils de chaine retrouvent leur position initiale.

d. Le tassage par le peigne

Cette étape est nécessaire pour rapprocher les fils de trames et assurer une bonne cohésion du

tissu final.

11.2.3 Méthodologie :

Les tissus utilisés dans ce projet de these ont été fabriqués sur des machines pilotes et
industrielles. Plusieurs campagnes d’essais ont été réalisées afin de varier la structure des tissus.

Les fils de chaine et de trame, I’armure ainsi que la densité de tissage ont varié.

Dans un premier temps, nous avons utilisé les machines industrielles. Nous avons gardé une
méme configuration de fils de chaine et varié les fils de trame ainsi que leur densité. En effet,
le changement de la configuration des fils dans le sens de la chaine sur les machines industrielles

est trés long et peut durer plusieurs jours, d’ou notre choix.

Nous avons par la suite utilisé une machine a tisser pilote dont la laize est de 50 cm afin de
varier les fils de chaines. Ces tissus ont été principalement destinés a la filtration des boues.
Nous avons également fait varier la structure et la densité des fils de trame ainsi que I’armure

des échantillons.

Enfin, nous avons utilisé la machine a tisser industrielle afin de développer les tissus filtrants

et électrodes pour 1’électro-déshydratation des boues.
11.2.3.1 Tissus Filtrants isolants :

a. Critere du choix des armures: Forme des pores
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La géométrie des pores au sein d’un tissu a été étudiée par Backer en 1951 en se basant sur la
classification des structures de pores. Ces pores, décrits dans la section 1.2.3.3 (Chapitre 1),
résultent de I’intersection de 4 fils différents : 2 fils de chaine et 2 fils de trame adjacents (Figure
[1-11). Le pore de type 1 est formé lorsque deux fils de trames consécutifs alternent deux
positions différentes par rapport au méme fil de chaine (en dessous ou au-dessus). Quand deux
duites consécutives ont deux positions différentes par rapport a un fil de chaine et la méme
position par rapport au fil de chaine suivant, un pore 2 est formé. Le pore 3 correspond a une
intersection ou deux duites consécutives ont la méme position par rapport au premier fil de
chaine et une position opposée a la premiére par rapport au fil de chaine qui suit. Enfin, quand
deux duites consécutives ont la méme position par rapport a deux fils de chaines consécultifs,

un pore de type 4 est formé.

N R
D 4% %
AN
@\g %
S os L .
R N
Do N
IS I SN &

Figure 11-11 Différentes formes des pores dans une armure (Backer, 1951)
Chaque armure est donc caractérisée par des pourcentages différents de ces 4 pores. La Figure

I1-12 présente un exemple de calcul de ces pourcentages d’une toile et d’un sergé.

Toile -
$
100 % pore 1 v

25% pore 1 50% pore 2 25% pore 4

Figure 11-12 : Exemple de calcul du pourcentage de pores
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Notre démarche était de varier le pourcentage de ces pores dans les armures sélectionnées. Nous
avons ainsi choisi des armures différentes : croisé, sergé, 3 types de satins, 3 types de reps, 2
types de satiné... Le Tableau 11-2 regroupe les armures sélectionnées dans cette partie et
présente leurs pourcentages des 4 types de pores. Ces tissus ont été principalement utilisés pour

I’étude de la filtration par gateau des suspensions modeles.
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Tableau I1-2 Les armures étudiées et leurs pourcentages en pores

Réf Armure Dessin Porel Pore2 Pore3 Pore4

Cr22 | Croisé 22 m 100 %

T Toile E 100 %

Sg21 | Sergé 211112 E 50% 50%

Chs Chevron @ 37.5% | 62.5%

R31 Reps 3-1 ﬁ 50% 50%

Sat8 Satin 8 | H 50% 50%

Srepd Satin4 a 25% 50% 25%

répétion

© 2018 Tous droits réservés.
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Sat4 Satin 4 5 ‘ 12.5% 75% 12.5%
Sr Serpentine % 25% 50% 25%

Sg4 Sergé 4 ‘ E 25% 50% 25%
Nt22 Natté 2-2 25% 50% 25%
S62 | Satiné 6-2 % 50% 25% 25%
H - E ‘ 100%
R12 | Reps 121121 E 75% 25%
R53 Reps 5-3 E 25% 75%
73
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S53 Satiné 5-3 25% 25% 50%
R33 | Reps 3-1-1-3 50% 50%
Cn22 | Cannelé 2-2 50% 50%

b. Nomenclature :

Si les armures conditionnent les propriétés en filtration, nous avons vu dans le chapitre I que la

structure du fil et la densité de fils sont également des parametres importants. C’est pourquoi la

nomenclature de ces échantillons a été choisie de facon a écrire 1’abréviation de I’armure, suivie

du code du fil de chaine, du code du fil de trame et puis de la densité de fils de trame. Afin de

simplifier I’écriture, nous avons attribué trois nouveaux codes au fils de chaines utilisés : F pour

fil PET-FF, M pour le fil PET-MF et T pour le fil PP-TMF.

Exemple

L’échantillon ayant I’armure croisé 2-2 composeé des fils PP-TMF en chaine, des fils Ag-MF

en trame avec une densité de 20 fils/cm, est appelé : Cr22TAg-MF20.

c. Présentations des tissus isolants :

Tissu-lot 1 :

Structure:

Ce premier lot de tissus a eté développé sur les machines industrielles avec le méme fil chaine,

le fil PET-FF. La densité de fils de chaine est de 23 fils par centimeétre. La densité de duites

varie entre 14 a 28 fils/cm. La structure des fils de trame est modifiée en utilisant le fil fibreux

© 2018 Tous droits réservés.
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PET-FF ainsi que le fil multifilamentaire PET-MF. Dans cet essai, nous étions contraints dans
le choix des armures par le nombre de cadres disponibles sur le métier a tisser. Les armures que
nous avons pu utiliser sont des armures dont le motif de répétition est de 4 fils de chaines et de
4 fils de trames au maximum (rapport d’armure maximal de 4). Nous avons sélectionné des
armures tres différentes comme la toile, le sergeé et le satin ou encore le reps afin d’obtenir des
structures variées. Ce premier lot de tissus a été utilisé¢ dans I’étude de I’influence de la structure

sur la perméabilité a I’air ainsi que sur la filtration d’une suspension modele.

Observations microscopigues et propriétés des tissus:

Les images microscopiques des échantillons sont présentées dans 1I’annexe II-1. Le Tableau I1-3
montre les mesures de la masse surfacique (5 mesures pour chaque référence), de 1’épaisseur
(5 a 10 mesures pour chaque référence) ainsi que la porosité de ces échantillons 100 % fibreux.
Ces mesures ont été réalisées a des endroits différents sur la diagonale de 1’échantillon tissé afin
de prendre en compte 1’ensemble des fils de chaine et de trame. La valeur de la masse volumique

du polyester utilisé pour le calcul de la porosité est de 1,38 g/cm?.

Tableau 11-3 Propriéteés physiques des échantillons 100% fibreux

© 2018 Tous droits réservés.

Echantillon Armure Masse surfacique Epaisseur Porosité
(9/m?) (Hm) (%)
Cr22F-F23 302+19 623 + 23,8 65
Cr22F-F20 281+15 606 + 23,2 66
Cr22F-F 18 Croisé 2-2 264 + 2,3 617 5,6 69
Cr22F-F16 254 +12 664 + 9,3 72
Cr22F-F14 238 +2,1 731+£25 76
TF-F16 Toile 258 + 2,2 9545 £ 5,7 66
R31F-F16 Reps 3-1 255+24 603 + 24 69
Cn22F-F16 Cannelé 2-2 25122 735+ 14,8 75
Srep4F-F16 | Satin de 4 a répetition 245+ 2,2 658 £ 13,6 71
SrF-F16 Serpentine 4-4 250+1,1 797 £ 33,7 77
Sg4F-F16 Sergé de 4 250+2 676 +224 73
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Nt31F-F16 Natté 3-1 250+ 2,2 755 + 26,3 76
HF-F16 - 249+ 14 906 * 28,9 80
Sat4F-F16 Satin de 4 252 +2,4 620 £ 21,3 79

L’armure croisé 2-2 a été utilisée pour fabriquer des échantillons avec différentes densités de

fils de trame. Plus cette densité est faible, plus le tissu est poreux. Lorsque I’armure change, si

la densité de fils est équivalente (16 fils par cm), le grammage reste similaire (autour de 250

g/m?). Cependant 1’épaisseur du tissu varie selon I’armure entre 600 et 900 pm et la porosité

est comprise entre 71% et 80%.

Les mesures de 1’épaisseur et de la densité des pores des échantillons composés de fils fibreux

dans le sens de la chaine et de multifilaments dans le sens de la trame sont présentées dans le

Tableau I1-4. Les images microscopiques sont présentées dans I’annexe 1-2.

Tableau I1-4 Propriétes physiques des échantillons mélange fils fibreux/multifilamentaires

Armure Epaisseur (um) | Densité pores (pores/cm?)
Cr22F-MF16 616 £ 12 384
Cr22F-MF23 Croisé 2-2 5106 529
Cr22F-MF28 491 +9 644
R31F-MF16 454 + 8 384
R31F-MF23 Reps 4 499 + 12 529
R31F-MF28 514 £13 644
SgF-MF16 536+ 9 384
SgF-MF23 Sergé 4 457 +1 529
SgF-MF28 442 +9 644
Sat4F-MF16 545 £ 25 384
Satin 4
Sat4F-MF23 459 + 5 529

© 2018 Tous droits réservés.
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Sat4F-MF28 449 + 7 644
SrF-MF16 621+ 14 384
SrF-MF23 Serpentine 564 + 16 529
SrF-MF28 544 + 15 644
TF-MF16 445 *+ 12 384

Toile
TF-MF23 401+£8 529
Analyse :

Avec les filés de fibres, nous avons réalisé 10 tissus avec des armures toutes différentes et une

densité de duites de 16 fils par centimétre. La masse surfacique moyenne est de 251 g/m2. Avec

I’armure croisé 2-2, en augmentant le nombre de duites par centimetre, les tissus obtenus sont

plus épais et plus lourds.

En introduisant des multifilaments dans le sens de la trame, la masse surfacique reste autour de

250 g/m? mais I’épaisseur diminue 1égérement en augmentant la densité des duites.

Les images microscopiques, présentées dans la Figure I11-13, montrent que les pores entre fils

s’élargissent lorsque le nombre de duites diminue. Le tissu devient donc plus lache, ce qui peut

parfois entrainer 1’apparition de plus gros pores. Lorsque la densité de duites est élevée, le tissu

a plus de tenue mécanique, ce qui permet d’assurer une bonne tension des fils et un espacement

entre fils maitrisé.

23 fils/cm ; 16 duites/cm

—

23 fils/cm ; 28 duites/cm

Figure 11-13 Clichés microscopique de deux tissus a base de I’armure Serpentine, 16 et 28

duites/cm

© 2018 Tous droits réservés.
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- Tissus lot 2 :

Structure

Ces tissus ont été developpés sur la machine de tissage pilote disponible au Gemtex et présentée
dans la Figure 11-14. Le fil de chaine utilisé pour ces tissus est le fil PP-TMF avec une densité
de 40 fils par centimétre. Ce méme fil a été également utilisé dans le sens de la trame avec des
densités différentes allant de 14 a 20 fils/cm. Afin d’¢largir le choix d’armure, nous avons

installés 18 cadres ainsi que les lisses necessaires pour la densité de fils choisie.
mwE _u

¥
4

Figure 11-14 Machine de tissage pilote du Gemtex

Propriétés des échantillons étudiés:

Le Tableau I1-5 présente les mesures de la masse surfacique, de 1’épaisseur, de la porosité ainsi
que de la densité de pores des échantillons développés en utilisant les fils multifilaments
texturés. Les tissus réalisés sont moins lourds que les précédents (masse surfacique autour de
170 g/m2) et les valeurs de I’épaisseur varient entre 330 a 560 um. En général, les échantillons
ayant une densité de pores plus élevée sont les moins épais. La porosité varie de 42% a 68%
avec une moyenne autour de 55%. La valeur de la masse volumique du polypropyléne utilisée

pour le calcul de la porosité est de 0,946 g/cm?.

Tableau I1-5 Propriétés des échantillons a base de multifilaments texturés :

) Masse Epaisseur Porosité Densité des
Echantillon Armure
surfacique (g/m2) (um) (%) pores (/cm?)
CvT-T20 Chevron 8 170 347 48
800
S62T-T20 Satiné 6-2 172 331 45
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Sat4T-T20 Satin 4 169 436 59
R53T-T15 Reps 5-3 151 399 60
R33T-T15 Reps 3-1-1-3 155 387 58 600
R12T-T15 Reps 1-2-1-1-2-1 154 370 56
Cr22T-T14 168 529 66 560
Cr22T-T16 171 544 67 640
Cr22T-T17 Croisé 2-2 170 561 68 680
Cr22T-T18 173 510 64 720
Cr22T-T20 181 545 65 800
SrepdT-T16 Satin 4 3 167 504 65 640
SrepT-T20 répétition 175 489 62 800
Sg21T-T16 164 523 67 640
Sergé 211112
Sg21T-T20 174 438 58 800
SH3T-T16 169 460 61 640
Satiné 5-3
S53T-T20 178 324 42 800
Sat8T-T16 159 506 67 640
Satin 8
Sat8T-T20 175 498 63 800

L’annexe 1-3 présente quelques clichés microscopiques de ces échantillons.

11.2.3.2 Tissus conducteurs :

a. Sélection des armures :

Des armures différentes ont été sélectionnées afin de varier la structure des tissus. Comme ces

tissus sont des mélanges de fils isolants et conducteurs en chaine et en trame, le type

d’entrecroisement des fils chaine/trame détermine la position des fils conducteurs au sein des

tissus. Nous avons orienté notre choix des armures de fagon a varier les facteurs FYF et CFF

© 2018 Tous droits réservés.
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présentés dans la section 1.2.3.3 du chapitre I. Ce critére de choix nous a permis d’obtenir des

tissus avec des longueurs des flottés différentes. Les facteurs CFF et FYF des armures réalisées

dans cette partie sont présentés dans le Tableau I1-6.

Tableau 11-6 Les facteurs de structure des différentes armures sélectionnées

Armure Abréviation Dessin CFF FYF
Croisé 2-2 Cr22
1 0,75
Satin 8 Sat8
0,5 1,3125
Satiné 6-2 S62
0,75 1,09375
Satiné 3-3-1-1 S33
1,25 0,65625
Satiné 3-2-2-1 S32
1 0,875
Satiné 4-2-1-1 S42
1 0,875
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Cannelé 4-4 Cn44

1,25 0,75
Chevron 8 Cv8

1,25 0,59375
Croisé 6-2 Cr62 F

0,5 1,3125

I

Tricotine Tr

1,25 0,65625

b. Nomenclature

Les échantillons composés de 100% de fils conducteurs dans le sens de la trame ont été nommeés
de la méme maniére que les échantillons isolants (Cf 11.2.3.1). Quant aux tissus composés d’un
mélange de fils isolants et conducteurs dans le sens de la trame, nous avons remplaceé la densité
de duites par le pourcentage de fils conducteurs en trame. Par exemple, 1’échantillon satiné 62
composé des fils PP-TMF dans le sens de la chaine et de 75% de fils PP-TMF et 25% de fils
Ag-MF dans le sens de la trame est appelé : S62T-AgMF25%.

c. Présentation des tissus conducteurs:
- Tissus lot 3 :

Structure

Ces tissus ont été développés afin d’étudier I’influence de la structure sur la résistivité
électrique. La machine de tissage pilote présentée precédemment (Figure 11-14) a été utilisée.
Les fils de chaine sont les fils de PP-TMF dont la densité est de 40 fils par centimetre. Les fils
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de trame utilisés sont les fils Ag-MF. Leur densité a été variée de 18 a 25 fils par centimétre.

Un tissu référence a été également fabriqué et testé. Ce tissu est a base de ’armure S62 avec

100% de fils PP-TMF.

Afin de lier les fils conducteurs de la trame, nous avons inséré des fils conducteurs dans le sens
de la chaine comme le montre Figure 11-15. Ces fils permettent de brancher tous les fils a une

source électrique.

Fils conducteurs insérés dans le sens de la chaine

Fils conducteurs

insérésenchaine
Tissu conducteur

Fils conducteurs

en trame

Figure 11-15 Insertion de fils conducteurs dans le sens de la chaine

Observations microscopigues et propriétés :

Le Tableau I11-7 présente les propriétés physiques et les images microscopiques des échantillons
conducteurs réalisés avec les fils PP-TMF en chaine et Ag-MF en trame. Ces échantillons se
caractérisent par des armures différentes mais des densités de fils équivalentes. Leurs épaisseurs
ainsi que leurs masses surfaciques sont tres proches. Les porosités varient entre 71% et 81%.
Pour chaque référence, 5 mesures de masse surfacique et 10 mesures d’épaisseur ont été
réalisées a des endroits différents de 1’échantillon tissé. La masse volumigque moyenne (pm) des
fibres utilisée pour le calcul de la porosité a été calculé au prorata des pourcentages des fibres

dans ces échantillons selon I’Equation 11-3.

Equation 11-3
Ppm= 0,75 ppp+ 0,25 X (0,917 Pra + 0,083 pAg)

avec pep, pra et pag, les masses volumiques respective du polyester, polyamide et argent.
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Tableau I1-7 Propriétés des échantillons conducteurs- densité de pores 800 pores/ cm?

Masse ] .
Observation ) Epaisseur Porosité
Echantillon | Armure ) ] surfacique
Microscopique (m) (%0)
(9/m?)
Cr22T-
croisé 2-2 146 + 1,3 508 + 8 77
AgMF20
Sat8T-
Satin 8 150+ 1,3 467 £ 20 74
AgMF20
S62T-
Satiné 6-2 160+ 0,8 447 £ 10 71
AgMF20
S33T- Satiné 3-
154 +0,9 567 + 15 78
AgMF20 3-1-1
S32T- Satiné 3-
160 + 2 576 £ 0,9 77
AgMF20 2-2-1
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S42T- Satiné 4-
153 516 £ 0,7 76
AgMF20 2-1-1
Cn44T- Cannelé 156
580 78
AgMF20 4-4
Cv8T- Chevron
161 580 77
AgMF20 8
Cr62T- Croisé 6-
162 680 81
AgMF20 2

Topographie de surface

Le profil de surface des tissus composés de fils 100% conducteurs dans le sens de la trame a
été caractérisé par un profilometre optique. Les images 3D sont présentées dans le Tableau 11-8,
avec un seuil d’épaisseur de 0,2 mm a partir des crétes supérieures. Cela signifie que seuls les
fils dont la profondeur est inférieure a 0,2 mm sont observables sur les images. Par exemple,
les fils conducteurs sont situés a une distance supérieure a 0,2 mm de la surface du tissu Cr22,
ils ne sont donc pas visibles sur les images. Toutefois, sur la face avant des tissus Sat8, S62 et
S41, des fils conducteurs sont présents sur les couches supérieures de la surface. Pour ces tissus,
la profondeur du fil conducteur est supérieure a 0,2 mm au dos. En ce qui concerne le tissu S32,
la topographie de surface a montré que les fils conducteurs sont plus profonds que les fils de
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chaine, ce qui les rend a peine visibles sur les images du tissu frontal. Le seul échantillon qui

présente des fils conducteurs aussi hauts que les fils isolants des deux cotés est S33.

Tableau 11-8 Mesures de la topographie de surface sur les deux faces des tissus (seuil de 0,2 mm)

Ech

Endroit

Envers

Cr22T-
AgMF20

Alpha=30"

Beta=20"

Sat8T-
AgMF20

018

018

014

Alpha=30"  Beta=20°

mm
0z

013

015

0.14]

o1z

01

002

008

0.04)

00z

S62T-
AgMF20

Alpha=30"  Beta=20°

Alpha=30°"  Beta=20"

S33T-
AgMF20

Beta=20°

mm
0.z

0.18

018

014

0.42

0.1

008

008

004

002
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mm Alpha =307 Beta=20" mm

S32T-
AgMF20

841 I - Alpha=30°  Beta-20° mm Alpha=30°  Beta=20° mm
: 02
. 018

0.8
0.14
042
0.4

008
008
004

00z

- Tissus lot 4 :
Ces tissus ont été développés sur les machines a tisser industrielles. L’objectif de cet essai est
de déterminer la quantité optimale de fibres conductrices qu’il faudrait insérer dans les tissus
filtrants afin d’assurer le role d’électrode dans le procédé de 1’électro-déshydratation. Des fils

I-FF ont été donc développés par Imattec afin de fabriquer les tissus filtrants cathodes.

Structure

La laize de la machine est de 250 cm. Nous avons mis en place pendant I’ourdissage 6
différentes sections de 40 cm, composées chacune des fils PET-FF et I-FF. Nous avons pu ainsi
tisser 6 échantillons différents avec une seule insertion de fil de trame. Le pourcentage des
fibres d’Inox a été varié de 6,25% a 50%. Nous avons utilisé la méme armure pour chaque

combinaison de fils, choisie pour ses bonnes propriétés filtrantes.

Propriétés des échantillons :

Les mesures de ’épaisseur ainsi que de la masse surfacique des échantillons a base de fils
d’inox sont présentées dans le Tableau I11-9. L’échantillon FC-0 est 1’échantillon de reférence,
composé de 100% de fibres de polyester mais ayant la méme armure et la méme densité de fils
de chaine et de trame que les échantillons a base d’inox. Ces mesures ont été réalisées 5 fois

sur des endroits différents de chaque échantillon. Le coefficient de variation était entre 0,6% et
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3,9% pour la mesure d’épaisseur, entre 0,2% et 0,9% pour la mesure de masse surfacique et

entre 3,5% et 5,9% pour la mesure de la perméabilité a I’air.

Tableau 11-9 Propriétés des échantillons a base des fils d’Inox

_ ) Masse surfacique Perméabilité a ’air
Echantillon Epaisseur (mm)
(g/m2) (/ma/s)

FC-0 606 + 23 281+2 159 £+ 38
FC-6.25 645+ 4 318+9 145+ 7
FC-12.5 615+ 10 337+25 172+ 6

FC-25 680 + 26 375+ 34 182 + 11

FC-50 751+ 19 457 + 32 182+8

I1.3.  Caractérisation des propriétés filtrantes des tissus développés :

Afin de développer un tissu filtrant électrode, nous avons commencé par 1’étude de la fonction

filtrante des média tissés. Cette propriété a été principalement caractérisée a 1’aide de filtres

presses pilotes ou la pression était contrdlée et maintenue constante.

11.3.1. Filtration sous pression constante :

11.3.1.1. Caractérisation des cinétiques de filtration

Dans un premier temps, nous avons caractérisé les cinétiques de filtration par gateau a 1’aide

d’un filtre-presse pilote présenté dans la Figure 11-16.
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Figure 11-16 Filtre Presse Pilote (Choquenet)
La pression d’air a été fixée a 5 bars. Pour chaque essai, un kilogramme de suspension est
introduit dans le réservoir. La totalité de cette quantité est filtrée a travers deux filtres placés
aux extrémités de la chambre de filtration. La fin de la filtration est signalée par I’arrét de
I’écoulement du filtrat indiquant 1’épuisement de la suspension dans le réservoir. La durée de
filtration d’un kilogramme de suspension est donc déterminée. Le filtrat est collecté sur une
balance enregistrant automatiquement la masse du filtrat au cours du temps. Le filtrat et le
gateau sont séchés dans une étuve a 105 °C pendant 48 heures. Nous définissons 1I’indice de
filtration Er, un parameétre permettant de caractériser le passage de particules dans le filtrat.
L’indice de filtration et la siccité Sig (I’inverse du coefficient d’humidité) ont été calculés par
la mesure de la concentration en particules du filtrat ainsi que la masse du gateau avant et apres

séchage en utilisant les équations ci-dessous (Benmachou 2005) :

Equation 11-4

Ou Cs (g/l) et Cp (g/l) sont respectivement les concentrations du filtrat et de la boue filtrée.

Equation 11-5

Ou Mgs est la masse du gateau sec et Mg la masse totale du gateau humide.
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A partir des courbes brutes expérimentales de la variation du volume de filtrat (V) avec le temps
(t), nous pouvons tracer 2 types de courbes. Les courbes de Ruth expriment le rapport t/V en
fonction de volume V (Cf 1.4.2, Chapitre 1) et quantifient la résistance spécifique du gateau. Il

est également intéressant de tracer la courbe de la siccité instantanée au cours du temps.

La résistance spécifique du gateau o (m/kg) est donc déduite de la pente de la droite (d) de

Ruth selon Equation 11-6.

Equation 11-6
252AP
a= d
uw
11.3.1.2. Caractérisation de la résistance spécifique du gateau de filtration :

Le filtre presse décrit précédemment ne permettait pas d’effectuer une mesure précise de la
résistance spécifique du gateau de filtration étant donné que la pression a I’intérieur de la cellule
de filtration n’était pas maitrisée. Par conséquent, nous avons utilisé¢ une nouvelle cellule de
filtration ou la pression a été parfaitement controlée afin de garantir une meilleure précision.
Dans cette cellule, la suspension traverse verticalement le média filtrant sous une pression

constante (Figure 11-17).

Pression

<« Suspension

Média Filtrant
Support perforé

ﬁJ} < Filtrat

Figure 11-17 Cellule de filtration verticale
Cette pression a été fixée a un bar puis pour une premiere série de mesures, puis a 5 bars pour
une seconde série de mesures. Le média filtrant a été posé sur un support perforé. Ceci a permis

d’assurer la formation d’un gateau sur tous les tissus. Deux suspensions ont été filtrées. La
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premiére est composée de sphéres calibrées de PMMA de 20 um (P20). Des sphéres de 40 pm
(P40) ont été utilisées pour former la deuxiéme suspension. La concentration de ces suspensions

était de 20 g/I. La surface filtrante était de 3 cm2.

11.3.2. Filtration gravitaire :

Le procédé de filtration gravitaire a été utilisé pour 1’égouttage du lait caillé. Dans cette
configuration, la suspension n’est soumise qu’a son propre poids et aucune autre pression
meécanique n’est appliquée. En effet, la structure de la suspension du lait caillé est trés fragile
et peut étre désaltérée par I’application d’une pression supplémentaire. Le dispositif de filtration

gravitaire sera développé et décrit dans le chapitre V.
I1.4.  Caractérisation de la fonction d’électrode des tissus :

[1.4.1. Mesure de la résistance électrique a 1’air:

Les résistances électriques surfaciques et volumiques ont été mesurées avec le source-meétre
2461 et le boitier 8009 (resistivity test fixture) fourni par Keithley. Ces mesures ont été réalisées
selon la norme ASTM D4496 (Norme D4496, 1998). L’appareil est spécialement congu pour
les mesures sur tissus. Il est composé de deux électrodes concentriques en bas : électrode de

garde et une électrode gardée, ainsi qu’une électrode supérieure (Voir Figure 11-18).

Electrode supérieure

Electrode gardée
Electrode de garde

Figure 11-18 Appareil de mesure de la résistance électrique (8009 resistivity test fixture)
La résistance surfacique est la résistance électrique R (Q2) mesurée tout au long de la surface de
I’échantillon entre I’¢électrode de garde et 1’¢lectrode gardée. Chaque échantillon, de 100 cm?,
est placé dans ce boitier entre les électrodes inférieures et 1’¢lectrode supérieure (Figure 11-19).

Cet appareil permet de sélectionner la configuration de mesure : surfacique ou volumique.
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(A) (B)
_I Top Electrode
Sample SM I
M |
? T —

Ring Electrode / l

Guarded Electrode Guarded Electrode I

Figure 11-19 Configuration des mesures de la résistivité surfacique (A) et la résistivité volumique

(B)
Une tension V est appliquée aux ¢électrodes et I’intensité de courant I a travers 1’échantillon est
mesurée. La tension a varié de -0,5V a5 V pour les échantillons conducteurs et de -0,5 a 15 V

pour les échantillons isolants avec une incrémentation automatique de 0,5 V.

Le calcul de la résistivité surfacique Rs (Q) est donné par I’Equation 11-7 ot P (cm) correspond
au périmetre de 1’¢électrode gardée et d (cm) a la distance entre 1’¢lectrode de garde et I’électrode
gardée. La résistance volumique R(Q) est mesurée entre 1’électrode supérieure et 1’électrode
gardée. La résistivité volumique Ry (Q.cm), définie par la résistance électrique a travers un cm?®
de I’échantillon, est ensuite calculée en utilisant I’Equation 11-8 ol A (cm?) correspond & 1’aire
de I’¢électrode gardée et e (cm) a I’épaisseur de 1’échantillon. La courbe I = £ (V) est tracée pour
chaque échantillon. La résistance €lectrique correspond a I’inverse de la pente de cette courbe

selon la loi d’Ohm.

Equation 11-7 Equation 11-8

11.4.2. Développement d’un banc de test

Le banc de test développé pour 1’étude est une cellule électrochimique fabriquée a base de
poly(méthyl métacrylate) ou PMMA, un polymére isolant, afin d’éviter les interférences avec
le champs électrique appliqué. Ce banc permet de fixer une membrane textile verticalement
dans une solution ionique (Figure 11-20.A). 1l a été également adapté afin de pouvoir fixer une

membrane textile entre deux électrodes générant le courant électrique (Figure 11-20.B). Un banc
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similaire a été développé par Westbroek et Al et utilisé pour la caractérisation de membranes
textiles comme électrodes (Priniotakis et al. 2005). Néanmoins, la résistance ionique des
membranes textiles n’a pas été évoquée dans cette étude. De plus, I’influence de la structure sur

les textiles électrodes n’a pas €té analysée.

A B

Electrodes

Support avec

une ouverture
Cellule de 16 x 30 mm?

électrochimique

Membrane textile

Figure 11-20 Banc du test (A), supports de la membrane (B) et des électrodes (C)
Les électrodes utilisées, une cathode en titane (CH1002G) et une anode en titane enduite de
métaux rares (AC-1003/G200), ont été fournies par ECS-International (Electrochemical
Services, France). On appellera ces électrodes Réf-ECS pour la suite de 1’étude. Ces électrodes
et les textiles sont positionnés verticalement pour assurer une séparation étanche permettant au
flux ionique de ne passer qu’a travers la membrane (Figure 11-21) et d’éviter les effets de bord
(Reinhard Manns, 2007). La solution ionique utilisée pour cette étude est une solution de
chlorure de sodium (NaCl, Sigma-Aldrich) dissout dans 1’eau distillée d’une concentration de

3.10° mol/l. La conductivité électrique de cette solution est de 5.10* S.cm™.
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Figure 11-21 Echange ionique a travers le textile
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Un courant alternatif est appliqué dans ce test pour éviter la polarisation des électrodes. A des
basses fréquences (inférieures a 10* Hz), I’impédance mesurée est considérée comme une
résistance grace a 1’absence de la capacitance résistive (Priniotakis et al. 2005). La tension
appliquée entre les deux électrodes varie entre 0,5 V et 1 V et le courant a travers le tissu est

mesureé.

11.4.3. Mesure de la résistance ionique des tissus

La résistance ionique de la membrane R; a chaque distance est la pente de la courbe de la tension

U en fonction de I’intensité I (loi d’Ohm).

La résistivité ionique spécifique de la membrane poreuse saturée par 1’¢électrolyte Rsat (€2.m) est

calculée grace a I’Equation 11-9 (Abraham, 1993).

Equation 11-9
Risat =(R2-R1)*S/e +B

Ou Rz (Q) est la résistance mesurée entre les électrodes séparées par la membrane textile, R1
est la résistance mesurée entre les électrodes dans le séparateur textile, S (m?) est la surface de

la membrane, e (m) est son épaisseur et B (Q.m) la résistivité de 1’électrolyte.

[1.4.4. Mesure de la surface d’échange des textiles électrodes

Les deux électrodes sont parfaitement paralleles et de méme surface dans ce banc. La
profondeur de I’'immersion des €lectrodes dans la solution ionique est également maitrisée. La
distance entre les deux électrodes est réglable grace aux multiples rainures espacées de 4 mm
environ. Les deux électrodes de référence utilisées dans ce test sont les électrodes Réf-ECS
décrites précédemment. Des tissus de structures variées sont testés sur ce banc. Les
performances d’¢lectrodes sont évaluées par la détermination de la surface d’échange ionique
entre 1’¢lectrode et la solution ionique. Le lien entre cette propriété et les propriétés structurelles
du tissu est étudié. Pour chaque test, deux tissus identiques ont été utilisés de part et d’autre de

la cellule.

Afin de déterminer une resistance moyenne de la solution indépendante de la distance entre les
deux électrodes Rem, cette mesure est réalisée a trois distances différentes : 1, 2 et 3 cm. La

résistance Ri (Q2) est proportionnelle a la distance entre les deux électrodes comme le montre la
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Figure 11-22 avec un tres bon coefficient de corrélation. Ceci indique que les électrodes utilisées
ont une tres bonne conductivité électrique et que le montage est libre de toute résistance parasite
qui puisse altérer la mesure de la résistance. La résistance ionique moyenne de la solution, Rem

(Q.cmt), correspond a la pente de cette courbe.

1000
900 ©

P4
800 7

700 g Rem
600 s
500 & 7 y =196,12x
400 R?=0,9989
300
200
100

0

0 2 4 6

Distance d (cm)

Résistance R, (Q)

Figure 11-22 Exemple de résistance ionique de la solution en fonction de la distance entre les
électrodes

La surface d’échange ionique d’¢électrode A (cm?) est calculée selon I’Equation 11-10:

Equation 11-10
1

A=——
Rem * 0

Avec Rem la résistance ionique moyenne en (€2/cm) et o la conductivité de la solution en (S/cm).

Les solutions ioniques utilisées sont des solutions de NaCl de 10, 1,7 102, 2,5 102 et 5 10
mol.I"t, dont la conductivité électrique est déterminée avant chaque test. Les conductivités des

solutions sont mesurées a 1’aide d’une cellule de conductimétrie CDRV 62 (Tacussel

électronique).

I1.5. Etude des propriétés filtre et électrode des médias tissés dans le procédé de
1’€lectrofiltration :

Le banc de filtration présenté dans la section 11.3.1.1 a été adapté a I’utilisation d’un champ
électrique (Choquenet, France).
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Figure 11-23 Dispositif d’électrofiltration (Citeau 2012)

Un thermomeétre (SDL200, Extech) et un thermocouple flexibles (Pt100, Littoclime) avec une

précision de + 0,3 °C sont également intégres dans la cellule de filtration, permettant de

controler la température au cours du temps (Annexe Il-1). Les électrodes sont liées a un

générateur de courant continu EV3610 (Consort, Belgique). L’intensité¢ et la tension

instantanées entre les électrodes sont mesurées par un multimétre Fluke 8808A (Annexe V-3)

1ié a un logiciel d’acquisition automatique. Deux balances d’une précision de 0,01 g ML3002T

(Metler, France) et Kern EW-N sont utilisées pour collecter les filtrats du coté anode et du coté

cathode respectivement, permettant d’enregistrer le poids du filtrat via un logiciel d’acquisition.

La suspension modele utilisée pour ces tests est une suspension de Kaolin (provenance Kremer
Pigmente GmbH & Co. KG, Allemagne) a 120 g/kg.

Tableau I1-10 Caractéristiques de la suspension du Kaolin

Conductivité pH Zéta
-39,07+£0,2aun pH
0,924a18°C 7,3
de7,3

© 2018 Tous droits réservés.
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Le montage classique est composé de deux électrodes métalliques (grilles ECS) placées aux
extrémités de la chambre de la filtration derriére deux tissus filtrants (Citeau 2012) (Figure
I1-24.A). Pour cette configuration, nous utilisons les deux électrodes ECS (Réf ECS) présentées
précédemment (11.4.2) suivies de deux tissus filtrants. Le tissu de référence dans cette étude est
le tissu C1 (Cf Tableau I11.1, Chapitre I11). Par la suite, au niveau de la cathode, nous remplagons
ce systeme classique par un tissu conducteur qui assurera a la fois les fonctions du filtre et de
la cathode (Figure 11-24).

A B

Boue

Cathode Anode il
+ Filtre : @ iltre
+ Filtre Cathode

8 Filtrat 8 Filtrat 8 Filtrat 8 Filtrat

Figure 11-24 Cellule d’électrofiltration avec la configuration classique (A) et la nouvelle
configuration (B)

Dans un premier temps, le gateau de filtration est formé en utilisant la filtration par gateau
classique. La pression appliquée est de 5 bars. Au bout de 60 s, une intensité fixe de 0,2 A est
appliquée afin de déclencher I’étape de I’électro-déshydratation. La consommation energétique

instantanée E; (kWh) est calculée en utilisant I’Equation 11-11:

Equation 11-11
Ei= Ui x |i XAt

Ou Uj, liet Ati sont respectivement la tension, I’intensité et la durée de la mesure a un instant i.

La consommation énergétique spécifique Ei* (k Wh/I) est la consommation énergétique
instantanée E; divisée par le volume du filtrat total (a la cathode et a I’anode). Les parameétres
de la filtration (siccités instantanée et finale du gateau, résistance spécifique du gateau) sont

déterminés. Pour ce test, la durée de la filtration est fixée & une heure.
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Le pH a I’anode et a la cathode est mesuré a la fin de la filtration par un multimeétre de la marque

Hanna HI 9125 d’une précision de 0,01.

11.6. Conclusion :

Dans ce chapitre, nous avons présenté les structures des tissus filtrants développés pour I’étude
ainsi que les méthodes de caractérisation de leurs propriétés physiques (épaisseur, porosité,
perméabilité a 1’air). Nous avons également présenté le banc de test de filtration utilisé pour la
caractérisation de la fonction filtrante des tissus. Par ailleurs, nous avons détaillé le
développement d’un banc de test permettant de caractériser les propriétés électriques des tissus
développés. Enfin, nous avons présenté les méthodes utilisées pour la caractérisation de la
fonction électrode des tissus ainsi que les performances en électrofiltration. Les chapitres

suivants sont dédiés a la présentation des différents résultats.
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Chapitre 111 . Analyse de la perméabilité a I’air des tissus

Dans ce chapitre, nous présentons les résultats des mesures de la perméabilité a 1’air ainsi que
leur corrélation a la structure des tissus. En effet, la perméabilité a 1’air est une proprieté
caractéristique des média filtrants. Ces mesures nous permettront de comprendre 1’influence
des paramétres structuraux des tissus sur I’écoulement de I’air. Ces parameétres sont la structure

des fils de chaine et de trame ainsi que leurs densités, I’armure et la taille des pores.

I1.1. Résultats des mesures de la perméabilité a I’air :
[11.1.1 Notion de la perméabilité a I’air dans les textiles :

Selon la norme dédié¢e a la mesure de la perméabilité a I’air des textiles (NF EN 1SO 9237), la
perméabilité est définie comme étant «la vitesse d'un écoulement d'air passant
perpendiculairement a travers une éprouvette dans des conditions prescrites de surface d'essai,
de perte de charge et de durée ». Nous considérons donc tout au long de ce manuscrit que la
perméabilité a Dair est le débit d’écoulement de I’air par unité de surface exprimé en I/m?/s.
Cette notion est différente de celle décrite dans la loi de Darcy, qui correspond a une constante

exprimée en m? et qui représente I’inverse de la résistance a 1’écoulement.

I11.1.2 Cas des tissus commerciaux :

Des tissus commerciaux utilisés actuellement en filtration des boues dans les filtres presses ont
¢été analysés. La structure a été identifiée par une analyse destructive des tissus. L’armure, les
diametres ainsi que les densités des fils de chaine et de trame ont été déterminés. Selon les
procédures décrites au chapitre I, I’épaisseur et la masse surfacique ont été mesurées, ce qui
nous a permis d’estimer la porosité, la densité des pores ainsi que leur taille. Nous avons
sélectionné pour I’étude 5 de ces tissus dont les caractéristiques sont présentées dans le Tableau
1i-1.
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Tableau I11-1 Propriétés des échantillons commerciaux

Référence C1 Cc2 C3 C4 C5
Matiére PP PP PAl1l PP PP
Nature du fil Monofilament | Monofilament | Monofilament | Monofilament | Monofilament
diametre fil de
195+ 19 214 + 22 187 +8
chaine (pm)
Diamétre fil de
175+ 11 224 + 12 304 + 22
trame (pm)
Satin
irrégulier 4- Satiné 8
satiné de 16 dec 2.1,.2,3 Satin 5 Satin 5
Armure

Densité de fils

) 108 54 51 14 32
(fils/cm)
Densité de duites
) 41 24 21 45 81
(fils/cm)
Epaisseur (num) 406 £ 3 371+2 454 + 1 418+ 4 604 + 10
Masse surfacique
270 250 300 234 365
(g/m2)
Porosité (%) 30 29 36 41 36
Nombre de pores
4428 1296 1071 630 2592
/cm?
Taille des pores
25 62 136 80 43
(Hm)
Traitement de
Calandré Calandré Calandré Calandré Calandré
surface
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Des observations des coupes transversales des tissus ont permis de mesurer le diametre des fils.
Elles ont également mis en évidence les traitements de calandrage qui ont été appliqués aux

tissus. Un exemple de ces coupes est représenté dans la ~ Figure I11-1.

Figure I11-1 Coupe transversale du tissu C3

Les valeurs de la perméabilité a 1’air des tissus commerciaux sont présentées dans la Figure
Ini-2.

1800
1600
1400
1200
1000
800
600
400 263 202
200 62 ’_I_‘ ,—\
0 m=m

C1 Cc2 C3 c4 C5

1148
—E— 1031

Perméabilité a I'air (I/m?/s)

Figure 111-2 Perméabilité a I’air des tissus commerciaux

Ces tissus présentent des valeurs de perméabilité a I’air tres différentes. Les valeurs vont de 62
1/m?/s a 1148 1/m?*s. Le débit d’écoulement de I’air est beaucoup plus important a travers le
tissu C3 qu’a travers le tissu C1. En effet, le tissu C3 présente des pores beaucoup plus gros
que les autres tissus. Ces mesures ont donc démontré que le premier paramétre influant sur la

perméabilité a I’air des tissus est la taille des pores.
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[11.1.3 Cas des tissus développés pour I’étude :

Les structures des tissus élaborés sont présentees dans le Chapitre 11. Nous avons regroupe les
échantillons développés selon les structures de fils de chaine et de trame. Le premier lot est
constitué de tissus a base des fils filés de fibres PET-FF. Dans le deuxiéme lot, nous avons
remplace les fils de trame par les multifilaments PET-MF par rapport au premier lot. Nous
avons également varié la structure des fils de chaine en utilisant les fils PP-TMF pour mettre
en ceuvre les tissus du troisiéme lot. Les résultats des mesures de la perméabilité a 1’air obtenus
sont présentés dans les paragraphes suivants. Cette perméabilité varie entre 250 et 1650 I/m2/s
pour les échantillons fibreux, entre 17 et 928 I/m2/s pour les échantillons a base du mélange

fibreux/multifilamentaire et entre 60 et 700 pour les échantillons multifilamentaires.

La Figure I11-3 montre que la perméabilité a 1’air dépend de la densité des fils ainsi que
I’armure. Afin d’évaluer les relations entre la perméabilité et les parameétres structuraux, nous
comparons les échantillons ayant la méme armure pour voir 1’effet de la densité des fils et
inversement. Nous constatons que la perméabilité a 1’air diminue avec la densité de fils pour

toutes les armures réalisées. Cette relation est étudiée dans la section suivante.

1000

900 I I
800
|

700
600

500 {
400 I
300 I

I
200 i I : f T I
100

Perméabilité a I'air (I/m?/s)

0 -
16 23 28 16 23 |16 23 28 16 23 28 16 23 28 16 23 28
Croisé 2-2 Toile serpentine satin de 4 Reps 3-1 sergé 4
irrégulier
Figure 111-3 Influence de I’armure et de la densité de fils sur la perméabilité a I’air des

échantillons 50% Filés de fibres-50% multifilaments
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I11.2.  Corrélation entre la perméabilité a I’air et la structure des tissus :
I11.2.1. Influence de la densité des fils: étude avec 1’armure Cr22

Afin d’étudier le lien entre la densité des fils et la perméabilité a 1’air des tissus, nous comparons
des echantillons composés de différents fils mais ayant la méme armure, le croisé 2-2 (Figure
11-4).

PP-TMF © PET-FF A PET-FF/PET-MF
1000

900
800 A
700 \

600 \ -

500 \ é
y = 7587,9e 015

M. R?=0,9614
N\

IS
o
o

N I y = 4697620113«
%- R2=0,991
\ T

200 \é A
\\

100 S S y = 23768e 0247
R*=0,9944

w
o
o

Perméabilité a I'air (I/m?/s)

12 14 16 18 20 22 24 26 28 30
Densité de fils de trame (fils/cm)

Figure 111-4 Perméabilité a I’air en fonction de la densité des duites : Armure croisé 2-2
Une évolution exponentielle décroissante de la perméabilité a 1’air des tissus a base de I’armure
croisé 2-2 en fonction de la densité des fils de trame est mise en évidence dans la Figure 111-4
avec un tres bon coefficient de corrélation. Plus les fils sont denses, moins le tissu est
perméable. Par ailleurs, la perméabilité varie également en fonction de la structure des fils. Les
tissus composes de multifilaments PET-MF ont une perméabilité a I’air plus élevée que ceux
composés de fils texturés PET-TM ou les filés de fibre PET-FF.

I11.2.2. Influence de la taille des pores :

La densité des fils détermine la taille des pores. En effet, pour le méme fil utilisé, plus la densité

des fils est élevée, moins les pores sont volumineux étant donné que les fils occupent plus
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d’espace au sein du tissu. Nous étudions donc I’influence de ce paramétre de tissage a travers

le lien entre la perméabilité a 1’air et la taille des pores. Comme le montre la Figure 111-5, la

taille et la densité des pores ont deux effets opposés sur la perméabilité a 1’air. En effet, la

quantité d’air pouvant traverser le média est plus élevée lorsque les pores sont plus larges.

600

550

500
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400

Densité des pores/cm?

350

300

© Densité des pores Taille des pores
O+ Cr22F-F23
Cr22F-F14
.. Cr22F-F20
< ———
Cr22F-F16
Cra2F-F18 & Er22F-F18
Cr22F-F16
9 cr22r-r20 o
................. Cr22F-F14
FOH  Cr22F-F23 ML DN :
100 200 300 400 500 600 700 800 900

Perméabilité a I'air (I/m?/s)
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Figure 111-5 L’évolution de la perméabilité a I’air en fonction de la densité et de la taille des

pores (tissus fibreux — croisé 2-2)

Comme mentionné dans le chapitre I, le lien entre la perméabilité et la taille des pores a été

présenté dans la formule Darcy (la perméabilité a 1’air des tissus correspond au débit

découlement par unité de surface dans la formule de Darcy). Les pores ici sont assimilés a des

cylindres paralleles. Le débit de I’air est proportionnel a une puissance de 4 de la taille des pores

selon I’Equation 111-1:

Equation 111-1

Qe _ maPr*

Sdp 8n

avec e I’épaisseur (m) du tissu, S la surface du tissu mesurée (m), dp la densité des pores

(pores/cm) et r (m) le rayon du pore.
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Nous présentons donc la perméabilité a I’air en fonction du rayon des pores des échantillons a
base de filés de fibres, de multifilaments, de multifilaments texturés et de monofilaments dans

la Figure I11-6. Les courbes de tendances sont des fonctions puissance.

PP-TMF PET-FF/PET-MF PET-FF © Mono
2E-07
1E-07 V= 0,265 y=1,21x297
Rz;o% R?=0,99
1E-07 A

y = QE+0 737484
1E-07 R*=0,9287

E y =19,1x%°°
= 8FE-08 R?=0,999
o
x
©,
= 6E-08
a
x
g
4E-08 f
[
!
2E-08 "
e
OE+00 &
OE+00 1E-04 2E-04 3E-04 AE-04 SE-04 6E-04

rayon des pores (m)

Figure 111-6 Débit d’écoulement selon la loi de Darcy armure Cr22, monofilaments (bleu), filés

(Jaune), multifilaments texturés (marron), melanges (gris)

Les courbes de régression presentent de trés bons coefficients de corrélation. Avec les tissus
monofilamentaires, la loi puissance est de 3,7 ce qui est trés proche de la théorie. Des puissances
plus faibles sont obtenues avec les tissus composés de fils fibreux : 1,8 pour les tissus 100%
fibreux, 2,1 pour les tissus mélange fibreux/multifilaments et 2,56 pour les tissus a base de
multifilaments texturés. 1l y a donc un écart entre les mesures expérimentales de la perméabilité
des tissus et la théorie. Plusieurs effets peuvent expliquer cet écart. Les pores sont
théoriquement considérés cylindriques et identiques, ce qui n’est pas le cas des tissus ou les
formes des pores sont complexes et leurs tailles ne sont pas similaires comme expliqué dans la
section 1.3.1.2 du chapitre I. La porosité au sein des fils peut également expliquer cet écart avec
la théorie, beaucoup plus faible dans le cas des fils filamentaires non poreux. En effet, méme si

I’écoulement a lieu majoritairement a travers les pores inter-fils, ’air peut également passer a
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travers les pores inter-fibres surtout dans le cas des fils a faible torsion comme les fils texturés
ici.

Pour conclure, lorsque la densité de fil change, la taille des pores qui en découle explique la
variation de la permeabilité a 1’air. Celle-ci suit pratiquement la loi puissance 4 avec la taille

des pores dans les tissus a base de monofilaments PET. Cette puissance se rapproche de 2 pour

les fils poreux.

I11.2.3. Influence de la structure des fils :

Les tissus Cr22F-MF16 et Cr22F-FF16, qui ont les mémes armures et densités de pores,
montrent des valeurs de perméabilité a l'air tres différentes, respectivement 790 et 480 I/m2/s.
En effet, comparé a Cr22F-FF16, le tissu Cr22F-MF16 est composé de fils plus fins et moins
poreux. Or, il est important de prendre en compte aussi le flux a ’intérieur des fils de chaine et
des fils de trame (Ogulata et Mezarcioz 2012). Les pores du tissu avec des multifilaments sont
donc volumineux et moins recouverts par les fibres, ce qui peut expliquer sa perméabilité
élevee.

Afin de mieux observer I’effet de la présence de fibrilles, il est nécessaire de prendre en compte
le volume des fils et comparer des échantillons ayant la méme porosité. En effet, si nous prenons
en compte les diamétres des deux fils, I’équivalent de 20 fils PET-FF par centimétre est environ
23 fils PET-MF par centimétre. Nous comparons donc les tissus Cr22F-F20 et Cr22F-MF23.
L’¢chantillon a base des fils fibreux en trame a une perméabilité plus faible (182 1/m?%s) que

celui a base de multifilaments (323 I/m#/s) (Figure 111-4).

En conclusion, la pilosité des fils réduit le débit d’air a travers le tissu étant donné qu’il y a plus

de frottements entre ’air et les fibres.

I11.2.4. Influence de I’armure:
111.2.4.1. Echantillons a densité de fils identiques (filés de fibres)
Les échantillons présentés dans la Figure 111-7 présentent les mémes densités de fils de chaine

et de trame mais des armures différentes. Selon les estimations définies au chapitre 11, ces tissus

auraient des tailles de pores identiques.
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Figure 111-7 Influence de I’armure sur la perméabilité a I’air des échantillons 100% fibreux

La perméabilité a 1’air est de 253 1/m?s pour I’échantillon TF-F16 et de 1645 I/m2/s pour
I’échantillon HF-F16. Ces résultats permettent de conclure que les tailles de pores sont
différentes selon les armures. Ceci est principalement lié a la disposition des fils au sein des
différentes armures qui modifie la taille des pores. Notre formule du calcul de la taille des pores,
indiguée dans la section 11.2.1.5, ne prend pas en compte I’armure. Notre estimation de la taille
des pores n’est donc pas précise, ce qui explique en partie I’écart entre la théorie de Darcy et

les résultats expérimentaux (cf. Figure I11-6).

Pour mieux comprendre 1’écart au niveau de la taille des pores entre les différentes armures,
nous avons analysé les images microscopiques de trois tissus différents (16 fils par cm). Dans
le Tableau I11-2, le diamétre des plus gros pores a été mesuré sur les images microscopiques.
Les armures de type toile ont des tailles de pores réelles beaucoup plus faibles que les autres
armures.
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Tableau I11-2 : Influence de ’armure sur la disposition des fils et la taille des pores

Echantillon

Image

Cn22F-F16

"y o' -:-H .

HF-F16

Schéma

d’armure

Perméabilité

253
a lair (I/m?/s)

940

1645

Taille des
plus gros 193 £ 66
pores (um)

1028 + 344

1331 + 563

Dans le Tableau I11-3 des représentations schématiques de trois différentes armures sont

réalisées.

Tableau I11-3 : Schématisation de la disposition des fils selon I’armure

TF-F16 CnF-F16
C G G G
Dy
D2 tl{)
I3
D5 F
Dy

Nous remarquons une différence au niveau des tailles des pores en fonction de I’agencement

des fils au sein des armures. Quatre dimensions différentes caractérisent la taille des pores lo,

I1, I2 et I3 ( tableau 111-3).
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Dans une toile, les fils de trame passent en dessous et au-dessus des fils de chaine
alternativement. Deux fils de trames consécutifs ont donc toujours deux positions différentes
par rapport a un méme fil de chaine. Par conséquent, les pores sont identiques au sein de I’unité
de répétition et ont la méme largeur 1 (Tableau I11-3). En revanche, dans une unité de répétition
de ’armure cannelé (échantillon Cn22F-F16), chaque deux fils de trame consécutifs ont les
mémes entrecroisements avec un méme fils de chaine. Ceci engendre un rapprochement de ces
duites consecutives (D1 et D2, D3 et D4), ce qui forme des pores de petite largeur lo et d’autres
de plus grande largeur l>. L’armure H est une armure non équilibrée (échantillon HF-F16). Cela
signifie que le nombre des fils pris et des fils laissés ne sont pas identiques pour toutes les
duites. Par exemple, la duite D3 passe deux fois en dessous et deux fois au-dessus des fils de
chaines dans 1’unité de répétition, alors que les autres duites passent seulement une fois en
dessous et 3 fois au-dessus des fils de chaine (Tableau I11-3). Par conséquent, la longueur de fil
consommé n’est pas la méme pour toutes les duites (fil D3 plus long que les autres). Cette duite
est donc soumise a une tension inférieure aux autres au sein du tissu, ce qui explique le fait
qu’elle soit éloignée des autres duites qui sont collées les unes contre les autres selon le cliché

microscopique (Tableau I11-2). Ceci crée deux lignes de pores avec une largeur importante Io.

Pour résumer, la densité de fils de chaine et de trame n’est pas le seul paramétre qui a une
influence sur la taille des pores dans un tissu. Selon les types d’entrecroisement entre les
différents fils de chaine et de trame dans un tissu, définis par I’armure, les distances entre les
duites dans une unité de répétition peuvent varier. En accord avec (Turan et Okur 2013), nous
pouvons conclure qu’a densités de fils et de duites egales, la largeur des pores peut donc varier

en fonction de la disposition des fils au sein du tissu et donc de I’armure.
111.2.4.2. Echantillons a base de multifilaments texturés, étude approfondie :

Pour la suite, nous avons décidé de réaliser une ¢tude approfondie sur I’influence de la forme
des pores sur la perméabilité a I’air des tissus. Pour cela, nous avons développé 5 tissus
différents a base des fils PP-TMF. Ces tissus ont été fabriqués sur la machine pilote en utilisant
un peigne fin (Cf Chapitre 1) afin de minimiser les défauts. La sélection des armures a été basée

sur le pourcentage des 4 types des pores (Figure 111-8).
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Figure 111-8 Types de pores dans une armure (Morino et al., 2005)
Nous avons considéré des combinaisons permettant de comparer les pores deux par deux. Les

caractéristiques de ces tissus sont résumees dans le Tableau I11-4.

Tableau I11-4 : Caractéristiques structurelles des tissus 100% multifilaments texturés en PP,
densité de pores 640 pores/cm? (L’échelle sur I’image microscopique présente 1 mm)

Tissu Nature des pores Armure Image microscopique

Cr22T-T16 100% Pore 2 Croisé 2-2
25% Pore 1 )
Srep4T-T16 50% P 2 Satin 4
rep4T- o Pore R - Magiaitin
répétition A
25% Pore 3

50% Pore 1

Sg21T-T16 Sergé 2-1-1-1-1-2
50% Pore 2
25% Pore 1
S53T-T16 25% Pore 2 Satiné 5-3
50% Pore 3
50% Pore 2 )
Sat8T-T16 Satin 8
50% Pore 4
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Les perméabilités a I’air de ces échantillons sont présentées dans la Figure 111-9. Nous avons

également indiqué les pourcentages en pores sur le graphique.
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Figure 111-9 Perméabilité a I’air des échantillons a base des fils PP-TMF en fonction des types de
pores

D’apres les résultats, le pore de type 2 est plus perméable que le pore de type 1 d’apres la
comparaison des tissus Cr22T-T16 et Sg21T-T16. Le pore 4 est également plus perméable que
le pore 1 (Tissus Sg21T-T16 et Sat8T-T16). Les tissus SrepT-T16 et S53T-T16 sont composés
du méme pourcentage de pores 1 mais de deux pourcentages différents des pores 2 et 3. D’apres
la comparaison de leurs perméabilités a I’air, le pore 3 est légerement plus perméable que le
pore 2. En comparant les échantillons Sat8T-T16 et Sat4T-T16, nous pouvons déduire que le
pore 4 est plus perméable que le pore 3. En effet, les deux tissus ont le méme pourcentage en
pore 2. En revanche, I’un est composé de 50% de pores 4 et I’autre de 25% de pores 1 et 25%
de pores 3. Ceci signifie que le pore 4 est plus perméable que le mélange de pores 1 et 3, et
donc plus perméable que le pore 3. Dans la Figure I11-10, les perméabilités de 3 autres tissus
ayant des armures avec 3 différents pourcentages de ces pores sont comparés. Les résultats
obtenus confirment que le pore 3 est plus perméable que le pore 1.

Un classement des pores est donc établi du pore le plus perméable au pore le moins perméable
respectivement : Pore 4, Pore 3, Pore 2, Pore 1.
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Figure 111-10 Influence du pourcentage des pores 1 et 3 sur la perméabilité a I’air

Ces pores ont été modélisés et leurs projections bidimensionnelles a été présentés dans la Figure

I11-11 (Gooijer, et al. 2003). lIs se caractérisent par des formes variées comme le montre la

Figure 111-11 ou Do et Dy correspondent respectivement aux densités de chaine et de trame et

do et dy correspondent respectivement aux diameétres des fils de chaine et de trame.

Pore 1 Pore 2
11D, 1/2d,
1/12dy 1/2d,
A\ | 10 A, \ | [voy
112d,, E 1D, EH
Pore 3 Pore 4
1/2d
g —’l—i— /D,
@
/\L/ a A; K 1/D, A4 1/D,
) et 112d; 172d;

. =

1

Figure 111-11 Schématisation des 4 pores dans un tissu (HAVLOVA, 2014)

Dans son étude, Havlova explique les résultats de la perméabilité par la différence au niveau de

I’architecture de ces pores (Havlova 2014). En effet, le changement de position d’un fil de trame
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par rapport un fil de chaine créée un angle aigu vertical entre les deux fils (Figure 111-12). Le

pore formé est ainsi plus profond et plus étroit.

Angles verticaux crées
au miveau des pores

Figure 111-12 Angles crées par I’entrecroisement des fils
Plus les pores sont étroits, plus la perméabilité a 1’air est faible. En effet, le pore 1 est considéré
comme ayant les angles les plus aigus, ce qui expliquerait le frottement des fils avec 1’air plus
important que celui d’un pore moins étroit comme le pore 4. Ces pores présentent également
des résistances a la déformation variées. Les pores de type 4 sont beaucoup plus déformables
que les pores de type 1. En effet, lorsque les fils de trames changent de position par rapport a
deux fils de chaine consécutifs, ils ont plus de points d’accroche dans le tissu et donc risquent
moins de bouger sous une contrainte mécanique quelconque. Par conséquent, plus le pore est

déformable, plus la perméabilité a I’air est élevée.

111.3. Conclusion :

Dans ce chapitre nous avons mis en evidence la relation entre les paramétres structuraux des
tissus et leur perméabilité a 1’air. Le paramétre principal qui contréle la perméabilité a I’air au
sein d’un tissu est la taille des pores. Plus les pores sont petits, moins le tissu est permeable.
Habituellement pour controler la taille des pores, la densité du tissage, qui détermine
I’espacement entre les fils, est modifiée. En effet, plus la densité des fils est élevée, plus les
pores sont resserrés, moins le tissu est perméable. Par notre étude, nous avons démontré que
I’armure définit la structure, la taille ainsi que la déformabilité des pores, et par consequent la
perméabilité a 1’air. La taille des pores peut donc varier méme lorsque les densités de tissages
sont similaires, ce qui met en question notre estimation par la méthode geométrique ou
I’équation de Darcy basée sur un modele capillaire. Par ailleurs, la perméabilité a 1’air est

proportionnelle a une puissance de la taille des pores qui dépend de leurs parameétres
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structuraux. Cette puissance est proche de la théorie (loi de Darcy) quand les fils sont des
monofilaments dont la porosité est nulle. La structure du fil est le deuxiéme parametre qui
controle la perméabilité a 1’air. Un fil est caractérisé par sa taille et sa pilosité. A densités de
fils égales, plus le fil est fin, plus la perméabilité est élevée. D’autre part, a porosité égale, un

tissu composé de fils fibreux est moins perméable qu’un tissu composé de fils filamentaires.

Par les mesures de la perméabilité a 1’air, nous avons donc montré que la structure des fils ainsi
que I’armure sont des paramétres influents sur 1’écoulement de I’air a travers les tissus. Pour la
suite, nous allons étudier I’influence de ces deux paramétres sur les propriétés filtrantes des

tissus afin de sélectionner les structures les plus adaptées a 1’¢lectrofiltration des boues.
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Chapitre IV : Etude de la fonction filtrante des tissus

L’objectif de ce projet de thése est de développer de nouveaux médias filtrants électrodes pour
1’électrofiltration des milieux dispersés, qui apportent des propriétés optimisées en termes de
filtration par gateau. Dans ce chapitre, nous étudions la fonction filtrante des tissus. Pour cela,
nous cherchons a identifier les criteres de choix des parametres du tissage pour le

développement d’un filtre optimisé pour une suspension donnée.

En effet, notre étude bibliographique nous a permis de définir les paramétres structuraux clés
pour la filtration et nous avons élaborées nos textiles selon ces critéres. Ces paramétres sont la
structure des fils de chaine et de trame, la densité des fils et des duites ainsi que I’armure. Nous

analysons ici, leur influence sur les performances en filtration de deux suspensions modéles.

IV.1. Etude de la filtration d’une suspension mod¢le:

IV.1.1. Tests préliminaires: Mise en place des essais de filtration

Les essais de filtration dans cette section ont été réalisés sur le banc pilote décrit dans le chapitre
Il (section 11.3.1.1) avec une suspension de carbonate de calcium. Les tissus utilisés pour ces
tests préliminaires sont les tissus commerciaux filamentaires présentés précédemment ainsi que
quelques tissus développés sur les machines pilotes et industrielles. Tous les tissus testés ont
subi un traitement de calandrage. Les propriétés structurales et physiques de ces tissus sont
présentées dans le Tableau IV-1 ci-dessous. Les particules de CaCOsz ont été dispersées dans de

I’eau distillée avec une concentration de 120 g/kg.
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Tableau 1V-1 Propriétés des tissus utilisés pour la filtration de la suspension de CaCOs

Réf Perméabilité a ["air Epaisseur Porosité Taille pores

(Vm?s) (mm) (%) (um)

C1 61.58 0,406 29.6 25

C2 262,69 0,371 287 62

C3 1148.17 0,454 35.8 136

C4 1030,75 0,418 40,7 80

Cs 202,06 0,604 36,1 43
Cr22F-FF20 111.76 0,417 374 97
Cr22F-MF23 115,54 0,322 43.7 138
StF-FF16 33151 0,376 19.1 274
SrF-MF23 188,88 0,352 48.5 178

La vitesse de filtration de la suspension de carbonate de calcium dépend du tissu filtrant utilisé
(Figure 1V-1).

1200
Cc1
1000 c2
C3
C 800
E C4
iT 600 G5
]
2 \ SrF-MF23
= 400
| / Cr22F-MF23
200 SrF-F16
Cr22F-F20
0
0 200 400 600 800 1000

Temps (s)

Figure 1V-1 Cinétiques de filtration de la suspension de CaCOs
La Figure IV-2 présente les valeurs de 1’indice de la filtration ainsi que la siccité de ces gateaux.
Seuls les tissus C1, Cr22F-F20 et Cr22F-MF23 ont filtré cette suspension. Les meilleurs indices
ont été obtenus avec les tissus C1 et Cr22F-F20.
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Figure 1V-2 Indice de filtration et siccité des gateaux des filtrations

IV.1.2. Optimisation de la suspension modele

Les particules de la suspension utilisée dans les essais précédents étaient de taille trés fine. Elle
n’a ¢té filtrée que par trois tissus sur neufs différents. Il était donc difficile d’évaluer les
performances en filtration de tous les tissus testés. Nous avons ainsi décidé de changer la
formulation de la suspension de fagon a obtenir une large distribution de tailles de particules.
Nous avons mis au point une suspension de taille de particules polydispersée qui pourrait
convenir a tous les tissus étudiés.

IV.1.2.1.  Tissus utilisés:

Afin d’identifier la formulation qui serait filtrable par la majorité de nos tissus, nous avons
choisi de comparer les filtrations de deux tissus ayant des structures et des propriétés physiques

trés différentes. Les tissus sélectionnés sont les tissus commerciaux C1 et C3 (Figure 1V-3).
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Figure 1V-3 Comparaison des propriétés des tissus C1 et C3

IvV.1.2.2.

Formulations de la suspension :

a. Propriétés des différentes suspensions en CaCO3 :

Six suspensions différentes ont été testées. Leurs formulations sont présentées dans le Tableau

IV-2. Ces suspensions sont obtenues a partir de mélange de 3 types de carbonate de calcium

G1, G50 et G100 ayant respectivement des tailles de particules moyennes de 25, 63 et 125 um.

Tableau IV-2 Différentes formulations des suspensions testées

Composition (%)
Formulation Gl G50 G100 Concentration (g/l)

F1 0 100 0

F2 0 0 100

F3 0 50 50 100

F4 0 30 70

F5 100 0 0

F6 80 20 0 50

b. Filtration par le tissu C3 :

La Figure IV-4 présente le volume du filtrat au cours du temps correspondant aux 6 suspensions

filtrées par le tissu C3.
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Figure 1V-4 Cinétiques de filtration des suspensions de carbonate de calcium avec le filtre C3
Nous avons également tracé les courbes de Ruth correspondant a la variation du temps divisé

par le volume du filtrat en fonction du volume du filtrat (Figure 1V-5).
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Figure 1V-5 Droites de Ruth pour les différentes suspensions de carbonate de calcium (filtre C3)
Trois groupes de suspensions sont identifiés a partir des courbes de filtrations présentées dans
la Figure IV-4 et la Figure IV-5 :
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- La suspension F5, qui constitue le premier groupe, n’a pas été filtrée. Le tissu n’a pas
réussi a retenir les particules qui sont passees dans le filtrat avec I’eau. L’allure de la
courbe de Ruth nous confirme 1’absence de la formation du gateau.

- Les suspensions F2 et F6 ont été filtrées, ce qui a permis de construire un gateau d’apres
I’allure des courbes de Ruth. Ces suspensions se caractérisent par un gateau de faible
résistance spécifique a I’écoulement.

- Les suspensions du dernier groupe, F1, F3 et F4 présentent également une bonne qualité
de filtration par le tissu C3. Le gateau de filtration se caractérise par une résistance

specifique légerement plus élevée par rapport aux suspensions du deuxiéme groupe.

Tableau V-3 : Résultats des tests de filtration des différentes suspensions (Filtre C3)

Formulation F1 F2 F3 F4 F5 F6
Temps de
filtration 15,68 7,5 15,55 14,38 7,18
(min)
Siccité (%) 73 80,1 73,4 78,4 § 76,6
_ &
résistance _g’
spécifique du =
A 3,62E+11 1,97E+11 3,12E+11 3,57E+11 = 3,94E+11
gateau £
S
(m/kg-) q—"c_’
Formation s
16 14,7 39,4 48,7 o 31,7
du gateau (s)
Indice de
o 84% 66% 85% 83% 69%
filtration

Nous avons donc sélectionné une suspension de chaque groupe 2 et 3 pour identifier la
suspension qui différencie au mieux les deux tissus C1 et C3. Les suspensions choisies sont les

mélanges F4 et F6.

c. Filtration des suspensions F4 et F6 par les tissus C1 et C3:
La Figure IV-6 et la Figure IV-7 présentent les cinétiques de filtration des suspensions F4 et F6

par les tissus C1 et C3.
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Figure 1V-6 Cinétiques des filtrations : Tissus C1 et C3
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Figure 1V-7 Courbes de Ruth : Tissus C1 et C3
Un gateau a été formé lors de la filtration des deux suspensions et pour les deux tissus filtrants.
La Figure IV-6 montre que les cinétiques de filtration de la suspension F4 sont identiques
quelques soit le tissu utilisé. Les particules dans cette suspension sont assez grosses pour se
déposer de la méme maniére sur la surface des filtres C1 et C3. En revanche, nous pouvons

remarquer une petite différence entre les deux tissus au niveau des performances en filtration
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de la suspension F6. Nous avons donc retenu la formulation de cette suspension pour la suite

des études.

IV.1.3. Etude de I’influence des propriétés des tissus filtrants sur les performances en
filtration d’une suspension mode¢le polydisperse :

Les tissus utilisés pour ces essais de filtration ont des propriétés structurelles tres différentes :
structure des fils, armure, taille et densité de pores. L’influence de ces parameétres sur les
performances en filtration de la suspension modeéle est étudiée. La durée de filtration, le volume
de filtrat, I’indice de la filtration et les caractéristiques du gateau (masse, siccité et résistance a

I’écoulement) sont déterminés.

La Figure 1V-8 présente la durée ainsi que 1’indice de la filtration de la suspension F6 par

différents tissus en fonction de leur perméabilité a I’air.
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<; g ,O,\ 2;0,98 Sat4T-T20;0,98
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Figure 1V-8 Dureée de filtration en fonction de la perméabilité a I’air (indice de filtration en
rouge)
Dans la Figure 1V-8, les tissus ont été regroupés selon la structure des fils. Afin de visualiser

I’effet de la perméabilité a 1’air sur la durée de la filtration, il est nécessaire de comparer des
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échantillons composés des mémes fils. Considérant les échantillons a base des fils PET-FF ou
un mélange PET-FF de fils PET-MF, le débit du filtrat augmente lorsque la perméabilité a I'air
est plus élevee, ce qui reduit la durée de la filtration. A I’inverse, les échantillons a base des fils
PP-TMF présentent des durées de filtration similaires malgré la différence de leur perméabilité
a lair.

Des échantillons de perméabilités a 1’air similaires peuvent avoir des durées de filtration
différentes (voir par exemple les échantillons entourés par le cercle vert, Figure 1V-8). La durée

de filtration dépend donc non seulement de la perméabilité mais aussi de la structure du fils.
IV.1.3.1 Influence de la structure du fil:

Pour étudier I’influence de la structure du fil, nous reprenons les résultats obtenus avec ces
médias filtrants de perméabilités a I’air proches (entre 210 et 230 1/m?/s) composés de fils

différents. La Figure 1\VV-9 présente la siccité instantanée des gateaux de filtration obtenus.

100
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¥ 40 g
30 o-C5
20 Cr22F-FF20
10 {
g S53T-T20
0
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Temps (s)
Figure 1VV-9 Siccité du gateau au cours du temps pour des tissus composés de fils
différents
Les autres paramétres de filtration sont calculés et présentés dans le Tableau IV-4. Les
méthodes de calcul de la siccité finale du gateau, de sa résistance a I’écoulement ainsi que de
sa résistance speécifique ont été indiquées dans le Chapitre Il (cf. section 11.3.1). Le temps de
formation de gateau a été déduit de la courbe de Ruth. Il correspond au temps a partir du quel
cette courbe devient linéaire.
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Tableau 1V-4 Influence de la structure du fil sur les Performances en filtration et propriétés du

gateau
S53T-
Cr22F-FF20 TF-MF16 SgF-MF23 C5
TMF20
Durée de
filtration 6,73 8,38 7,62 10,65 7,58
(min)
Siccité finale 78 805
du gateau (%) 811 81 88,2
Résistance
spécifiguedu | 2,26E+11 2,15E+11 3,42E+11 2,03E+11 1,05E+11
gateau (m/kg)
Formation du 42
gateau (5) 15 13 58 13
Indice de 97 96
filtration (%) %8 % %8

© 2018 Tous droits réservés.

L’indice de filtration est satisfaisante pour tous les tissus testés. Peu de particules ont donc
migré vers le filtrat. Néanmoins, ces tissus présentent des résultats différents en termes de durée
de filtration et de propriétés du gateau. La présence de filés de fibres dans le tissu permet
d’accélérer le débit d’écoulement et d’avoir une siccité instantanée plus élevée du gateau. En
effet, I’échantillon C5, composé de 100% de monofilaments, présente une siccité instantanée
plus basse et une filtration plus longue par rapport aux autres échantillons. Les échantillons a
base de multifilaments dans le sens de la trame (TF-MF16 et SgF-MF23) ont des siccités
instantanées plus faibles que les échantillons 100% fibreux (TF-FF16, Cr22F-FF20). On peut
faire I’hypothése que la présence des fibres courtes permettrait d’aspirer 1’eau et accélérer
I’écoulement. L’échantillon S53T-T20, fabriqué avec des multifilaments texturés, permet
d’avoir une siccité instantanée proche de celle des échantillons fibreux. Cet échantillon présente
également une densité de pores trés élevée par rapport aux autres tissus (800 pores/cm), ce qui

améliore davantage I’écoulement du filtrat.

Notons que les valeurs des siccités finales des gateaux données dans le Tableau IV-4 ne sont
pas similaires a celles obtenues a la fin de la filtration (Figure 1V-9). En effet, les siccités
instantanées sont estimées a partir du volume du filtrat au cours du temps alors que les siccités

finales sont mesurées directement sur le gateau.

125

lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Etude de la fonction filtrante des tissus Chapitre IV

IV.1.3.2 Influence de la taille des pores

Nous avons présenté dans la Figure 1\VV-10 un groupe de tissus dans chaque graphique : les tissus

monofilamentaires et les tissus mélanges filés de fibres/multifilaments.
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Figure 1V-10-Siccité du gateau de filtration au cours du temps
Concernant les échantillons en monofilaments, le tissu C3 se caractérise par une siccité
instantanée plus élevée que celle des autres tissus. En revanche, comme le montre la Figure

IV-11, son indice de filtration est faible.

¢ Indice defiktraion © Tempsde fikration (min)
1,00 cE 12
~ c2 >
098 o S+ o i
- - C4 :I""E
g 0.9 @ ¢ ~w N E
- o - =, . B =
£°° c1 ~ o ¢ "E
[
P 0,92 S c3 & £
g 0,90 T~ Z
= R 4%
E pss v=-00011x +T08 s
2= -1}
0,86 PN o
0,84 0
0 20 40 &0 20 100 120 140 160

Taille des pores (pm)

Figure IV-11 Indice et durée de filtration Vs la taille des pores : Monofilaments
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En effet, étant donné qu’il présente la plus grande taille des pores, I’écoulement du filtrat est
plus rapide avec ce tissu C3. L’indice de filtration diminue en augmentant la taille des pores a
cause de la migration des particules dans le filtrat a travers les pores dans la premiére phase de
la filtration (avant la formation du gateau). Le temps de formation du gateau, calculé & partir
des courbes de Ruth, dépend également de la taille des pores. La formation du gateau est plus

tardive sur le tissu C3 ayant les plus grands pores (Tableau IV-1 et Tableau 1V-4).

La méme tendance est constatée pour les échantillons composés d’ un mélange des fils PET-FF
et PET-MF. Dans la Figure 1V-12 sont présentés 1’indice et la durée de la filtration de deux
armures différentes (le satin et le sergé) avec des densités de fils différentes : 16, 23 ou 28
fils/cm. Ces grandeurs sont exprimees en fonction de la perméabilité a I’air divisée par la densité

des pores qui est corrélée a la taille des pores.
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Figure 1V-12 Indice et durée de filtration Vs la taille des pores des armures Sat4 (losange) et Sg
(rond): Mélange PET-FF et PET-MF

Les échantillons ayant les pores les plus larges (SgF-MF16 et Sat4F-MF16) n’ont pas filtré
cette suspension, ce qui s’est traduit par un indice de filtration tres faible comme la capture des
particules est moins importante(Seok et al., 2015). Les particules sont plus fines que la taille
des pores, ce qui rend la formation du gateau inexistante.

Pour les autres échantillons, I’indice de filtration augmente quand les pores sont plus fins. Ceci

s’explique également par la formation rapide du gateau qui contribue a son tour a la capture des
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particules (Tableau 1V-5) et limite I'écoulement filtrat, ce qui augmente la résistance du gateau

et le temps de filtration (Rushton et al., 1996).

Tableau 1V-5 Performances en filtration et propriétés du gateau : Mélange PET-FF et PET-MF

Sat4F- Sat4F- Sat4F- SgF- SgF- SgF-
MF16 MF23 MF28 MF16 MF23 MF28
Durée de
filtration 0,35 3,42 11 0,7 7,62 10,66
(min)
Siccité R 79.2 _ 80,5
(%) 83,9 79
Résistance
Sdpec'f Ique - 1,11E+10 | 3,18E+11 3,42E+11 | 3 36E+11
u gateau
(m/kg)
Formation
du gateau - 60 10 - 42 24
(s)
Indice de
filtration 18 57 99 4 96 99
(%)
1IV.1.3.3 Influence de ’armure :

Pour cette partie, nous allons nous focaliser sur les échantillons composés d’un mélange de

multifilaments/fils fibreux (Figure 1V-13) Les échantillons Sat4F-MF23 (satin) et SgF-MF23

(sergé) ont des valeurs similaires du rapport perméabilité a 1’air/densité de pores. Cependant,

ils présentent des indices et des durées de filtration différents. Ceci nous permet de supposer

que I’armure, satin ou sergé, a un effet important sur les performances en filtration étant donné

que la forme et la disposition des pores au sein de ces deux échantillons sont trés différentes.
Le méme constat est signalé pour les échantillons TF-MF16 (toile), Sat4F-MF16 et SgF-MF16.

Malgré le fait que ces échantillons soient composés des mémes fils dans le sens de la chaine et

de la trame, seule I’armure Toile a permis d’avoir une bon indice de filtration. On suppose ici

que ce sont les pores P1 de la toile ont permis donc de construire un gateau pour cette

suspension. Peu de différence est constatée entre les échantillons dont la densité de fils de trame

est de 28 fils par centimetre. Nous pouvons supposer que I’effet de I’armure n’est pas important

lorsque la dimension des pores est trés faible.

© 2018 Tous droits réservés.
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Figure IV-13 Durée de filtration en fonction de la perméabilité a I’air des échantillons composés
d’un mélange de multifilaments/fils fibreux (indice de filtration en rouge)

IV.1.3.4 Conclusion:

Les performances en filtration d’une suspension de CaCO3z ont été comparées a la permeabilité
a l'air, puis a la taille, la forme et la densité des pores des tissus filtrants. Quand le médium
filtrant change, la cinétique de filtration et la qualité du gateau sont différentes.

Lorsque la perméabilité a I'air diminue, la durée ainsi que l'indice de filtration augmentent. En
effet, les plus petits pores capturent facilement les particules. La formation du gateau est ainsi
plus rapide. Ce gateau contribue a la rétention des particules, d’ot un meilleur indice de

filtration.

Les résultats montrent également que la formation du gateau et le temps de filtration dépendent
de la forme des pores, qui dépend de I’armure. Une étude approfondie de I’influence de ce

parameétre sur les performances en filtration est menée dans la prochaine section.
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IV.2. Etude de la filtration par gateau de suspensions de sphéres calibrées de PMMA :

Nous avons réalisé une étude approfondie sur ’influence de la forme des pores sur la
construction du gateau a la surface des tissus ainsi que ses propriétés. Les 5 tissus réalisés pour
cette étude possedent des armures différentes mais sont constitués des mémes fils avec une
densité de 16 fils/cm. Les essais présentés dans cette session ont été réalisés dans la cellule de
filtration présentée dans le chapitre Il (section 11.3.1.2). Deux suspensions modeles de sphéres
monodisperses de PMMA (Polyméthacrylate de méthtyl) ont été utilisées : P20 et P40 avec
respectivement un diametre de 20um et de 40um. La concentration de ces suspensions est de
20 g/l. Dans cette partie nous nous focalisons particulierement sur 1’é¢tude du colmatage des

tissus.
IV.2.1. Cinétiques de filtration :

La Figure 1VV-14 et la Figure 1\VV-15 présentent les cinétiques de filtrations des deux suspensions

P20 et P40 a 1 et 5 bars.
P20
©Cr22T-T16  [OSg21T-T16 ASat8T-T16 SrepdT-T16 X S53T-T16
6E-05
5E-05 X
x*x
x*x Al
= 4E-05 X uugg
® *X EM <><><><>
£ 3£-05 xéuﬂn o0
Po%s
@ KE o0
3 ﬁﬁ o°
S ﬁﬁ <><><> ANDYO

2E-05
Eﬁ<>°
1E-05
o

0E+00
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
Temps (s)

Figure 1VV-14 Cinétiques de filtration de la suspension P20 a 1 bar (bleu) et a 5 bars (rouge)
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P40

©Cr22T-T16 0OSg21T-T16 A Sat8T-T16 Srep4T-T16 X S53T-T16
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Figure 1V-15 Cinétiques de filtration de la suspension P40 a 1 bar (bleu) et a 5 bars (rouge)
Ces résultats montrent que le débit d’écoulement du filtrat dépend de la pression appliquée
pendant la filtration des particules P20 et P40. L’écoulement est plus rapide avec une pression

plus élevée.

Ces courbes montrent également que le débit du filtrat dépend du tissu filtrant. L’écart entre les
tissus est plus marqué avec la pression de 5 bars. Pour la suspension des particules P20, a 20 s,
le volume et le débit du filtrat sont plus élevés avec I’armure S53. L’armure Cr22 a présenté le
débit du filtrat le plus lent dans ce cas. Toutefois, pour les particules P40, ¢’est I’armure Sat8
qui se démarque par un débit d’écoulement plus élevé a 5 bars. Nous allons expliquer ces

résultats par I’analyse des propriétés des gateaux de filtration et du colmatage des filtres.
IV.2.2. Résistance spécifique du gateau :

Les résultats des mesures des résistances spécifiques des gateaux pour tous les tissus utilises
pour la filtration des particules P20 et P40 sont présentés respectivement dans la Figure 1V-16
et la Figure 1\V-17. La résistance spécifique du gateau dépend du média filtrant utilisé. Elle est
plus ¢élevée a 1 bar. L’écart des valeurs entre les deux pressions est plus important pour les

armures Srep, Sat8 et S53. La résistance spécifique du gateau dépend également de la taille des
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particules filtrées. Elle est plus élevée lorsque les particules sont plus fines pour tous les tissus

filtrants

P20

@ lbar M@ 5bar
1E+10

8E+09 {— +
6E+09 % —I— —I— —I—
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2E+09 ’—X—‘

0E+00
Cr22T-T16  Sg21T-T16  Sat8T-T16  Srep4T-T16  S53T-T16

Résistance spécifique du gateau (m/kg)

Figure 1V-16 Résistances spécifiques du gateau de filtration de la suspension P20

P40
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R
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Figure IV-17 Résistances spécifiques du gateau de filtration de la suspension P40

IV.2.3. Analyse et Discussion :

IV.2.3.1. Répétabilité :

L’¢tude de la répétabilité a été réalisée en filtrant la suspension P40 a 3 bars en utilisant le tissu
Sat8T-T16. Les résultats des calculs de la résistance spécifique du gateau sont présentés dans
le Tableau IV-6. Le CV % de ce test est de 10,5 % ce qui correspond a une répétabilité correcte.
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Tableau 1V-6 Etude de la répétabilité de la mesure de la résistance spécifique du gateau

Essai 1 2 3 CV%
Résistance
specifique du gateau | 1 51F+09 1,48E+09 1,24E+09 10,5
(m/kg)

IV.2.3.2.  Analyse des résultats :

La résistance spécifique des gateaux de filtration a été tracée en fonction de la résistance a
1’écoulement des tissus propres (Figure 1V-18). D’aprés ce graphique, il n’y a pas de corrélation
entre les deux parametres. Nous avons donc étudié le colmatage des tissus afin de pouvoir

expliquer ces écarts.

© 40 um 20um

1E+10
2
E
= BE+09 S53T-T16 i SrepdT-T16
m
% Cr22T-T16
(nn T
5> 6E+09
pr T ¢ . Sg21T-T16
3 Bk
f'g AF+09 Sat8T-T16
2 S53T-T16
o 3 Sat8T-T16
£ g
& 2E+09 5 >
b Cr22T-T16 -G ]
‘;:3 Sg21T-T16 Srep4T-T16
OE+00
2E+08 2E+08 2E+08 2E+08 2E+08 3E+08

Résistance a I'écoulement du média propre (m™)
Figure 1V-18 Résistance spécifique du gateau de fitration en fonction de la résistance a
I’écoulement du média propre
Le colmatage des tissus pendant la filtration a été déterminé par la mesure de la résistance de
I’écoulement a 1’eau avant et aprés la filtration en appliquant une pression de 1 bar pour ne pas
trop déformer les pores des tissus. Le pourcentage de la variation entre ces deux valeurs a été
calculé. Plus ce pourcentage est elevé, plus le colmatage est important. Les résultats sont

présentes dans la Figure 1V-19.
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IV.2.3.1.  Analyse du colmatage :

mP20 mP40
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|

— \
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Figure 1VV-19 Colmatage des tissus aprés des filtrations a 1 bar
Nous constations que le colmatage des tissus a été plus important par les particules fines P20.
La seule exception concerne 1’échantillon S53T-T16 qui présente quelques larges pores (pores
P1), entourés par un cercle rouge sur le cliché microscopique (Figure 1V-20). Ces pores

permettent aux particules P40 de colmater le tissu malgreé leur taille.

S53T-T16 SrepT-T16

Figure 1VV-20 Clichés microscopiques des armures S53 et Srep et leurs pores
Le colmatage ¢élevé de 1’échantillon SrepT-T16 par rapport aux autres tissus par les particules

P40 est ¢galement expliqué par I’image microscopique sur la méme figure qui montre des pores
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P1 et P3 de largeur importante (cercle rouge) ou les particules P40 peuvent s’incruster. Par
ailleurs, I’échantillon Srep T-T16 présente des pores de type 2 étroits (Figure 1V-21), ce qui
permet également la rétention des particules P20. Ceci explique le colmatage élevé par ces
particules. Le tissu S53 présente également un colmatage important par les particules P20. Ce
tissu est composé de 50% de pores 3, qui sont des pores peu déformables et ou les fils sont

moins tendus
Pore 2
‘" |] ﬂ Pore 1
o -
- t]:
) |

Pore 3 | ||
1t

Figure 1V-21 Présentation schématique de I’échantillon SrepT-T16
Pour les tissus des armures Cr22, Sg21 et Sat8, qui he comportent pas ce type de gros pores, les

particules P40 sont arrétées a la surface du filtre, ce qui limite leur colmatage (Cf 1.4.1, Chapitre
).

L’armure Cr22 a montré un fort colmatage par les particules P20. Ces particules s’incrustent
donc dans les pores P2 et les colmatent. Toutefois, ces particules colmatent peu les armures
Sg21 et Sat8 malgreé la présence de 50% des pores 2. En effet, la largeur du pore P2 dépend de
I’armure comme le montre la Figure 1V-22. La distance entre deux fils de chaine consécutifs et
la tension de ces fils changent en fonction de I’armure. Par exemple, L’armure Sg 21 présente
un nombre d’entrecroisements élevé (facteur CFF 1,5, cf. Chapitre 11, section 11.2.3.2), ce qui
rend les fils de trame plus tendus et la distance entre eux plus élevée). La dimension de ces
pores est donc différente de ceux de I’armure Cr22, d’ou le colmatage différent. Par ailleurs,
I’armure Sat8 présente peu d’entrecroisements (facteur CFF 0,5) par rapport aux autres. Les fils
sont donc moins tendus et prennent plus d’espace au sein du tissu, ce qui induit également des

pores P2 de largueur différente par rapport aux P2 du tissu Cr22.
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Pore 2

Figure 1\VV-22 Structure du pore 2 dans des différentes armures (croisé, sergé et satin)
Le faible colmatage de 1’échantillon Sat8 est également lié a la présence des pores 4 (50%), qui
sont des pores tres déformables et donc facilement traversés par des fines particules P20 sous

I’effet de la pression, ce qui réduit le colmatage.

© P20 O P40
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Figure 1V-23 Influence de la perméabilité a I’air sur le colmatage mesuré a 1 bar des tissus ayant
filtré & 1 bar

IV.2.3.2.  Conclusion:

Avec les dispersions de PMMA calibrées, le temps de filtration et la formation du gateau
dépendent du médium filtrant. Les pores P3 et les pores P2 sont colmatés par les particules P20,
la formation du gateau se fait donc au niveau de ces pores en premier. Les pores 1 sont moins
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colmatés par les particules P20 et P40 que les pores 2. Les pores P4 sont peu colmatés par les
deux types de particules étant donné que les fils dans ces pores sont détendus et donc le pore
est recouvert de filaments. Les particules sont donc déposées sur les filaments et par conséquent
ne rentrent pas dans les pores inter-fils. Le gateau se forme ainsi rapidement avec les deux types

de particules.

Selon les résultats, la dimension des pores du méme type n’est pas la méme dans toutes les
armures et dépend du nombre d’entrecroisement entre les fils de chaine et de trame dans le tissu
traduit par le facteur CFF. Il est donc important de considérer ce paramétre dans 1’analyse de

I’influence de I’armure sur les performances en filtration.

Les résistances spéecifiques des gateaux de filtration ont été mesurées en utilisant la méthode de
Ruth. Ces résistances ont varié selon le média filtrant utilisé. Nous pouvons attribuer cette
disparité au colmatage des média filtrants. En effet, le colmatage en profondeur résulte de la
formation des premieres couches du gateau dans le tissu. Le gateau est donc cohésif avec le
filtre, dont les pores sont encrassés, ce qui pourrait augmenter sa résistance spécifique. Par
contre, si le dép6t est uniqguement en surface, le gateau est adhésif au tissu et la résistance
spécifique du gateau dépend peu de la résistance du tissu filtrant. Il serait donc judicieux
d’¢étudier I’adhésion des gateaux a la surface des filtres et mesurer et comparer les résistances
spéecifiques des gateaux une fois séparés des tissus. L’étude de la structure des premiéres
couches du gateau serait également intéressante. La Figure 1VV-24 schématise les deux modes

de formation de gateau.

Dépdt en surface Colmatage en profondeur

Gateaun — ’ Gatean ‘
adhésif 'ITIT\I 1 _-Fﬂfm

Figure 1V-24 La structure du gateau de filtration selon le type de colmatage

IV.3. Conclusion :

Les performances en filtration de suspensions modeles ont été comparées a la structure des

tissus filtrants utilisés. Selon nos résultats, les propriétés des tissus ayant un impact sur les
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propriétés filtrantes sont la structure des fils, la densité, la dimension ainsi que la structure des
pores. La cinétique de filtration ainsi que la qualité du gateau sont donc différentes et dépendent
de la structure du meédium filtrant. L’armure du tissu a un effet considérable sur le colmatage et
donc sur la formation et la structure du gateau. Par ailleurs, la structure des fils influe sur les
cinétiques de la filtration ainsi que la qualité du filtrat. Dans le chapitre suivant, nous allons
¢tudier I’influence de ces parametres sur 1’égouttage du lait caillé. Les phénomeénes de

colmatage seront également analysés et comparés a ceux des suspensions modeles.
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Chapitre V:  Etude de la fonction filtrante : Egouttage du lait caillé
V.1. Bibliographie :
V.1.1 Structure du lait :

Comme ¢évoqué dans le chapitre I, le lait est constitu¢ d’une phase aqueuse, d’une phase

micellaire et de la matiere grasse.

V.1.1.1. La phase aqueuse du lait :

La phase aqueuse du lait est composée essentiellement du lactose, de protéines sériques, de

minéraux et de microorganisme.

Le lactose, le sucre principal du lait, est un disaccharide de formule chimique C12H22011. Les
minéraux de la phase aqueuse sont le calcium, sodium, magnésium, potassium, phosphore,
citrate et chlorure qui sont répartis dans la phase aqueuse sous forme de sels solubles ou libres
(ions) (Pougheon, 2001).

Les protéines sériques sont les protéines solubles du lait. Ces protéines présentent 20% des
protéines totales du lait (Sylvie Lortal and Boudier 2011). Dissoutes dans la phase aqueuse, ces
protéines n’interviennent pas réellement dans la transformation fromageére du lait. Les
principales protéines sériques sont la B-lactoglobuline, la a-lactalbumine, la Bovine Sérum
Albumine ou BSA, les immunoglobulines et les protéoses peptones. Leurs caractéristiques sont
présentées dans le Tableau V-1.

Tableau V-1 Les protéines solubles du lait (Cheftel 1982)

Concentration Nombre d’acides )
. Masse molaire (Da)
(a/l) amines
Blactoglobuline 3 162 18 363
alactalbumine 1,2 123 14 175
Sérum-albumine 0,3 582 66 000
Immunoglobulines 0,5 146 000 al 000 000
Protéoses peptones 0,6 28 a 107 moins de 15000
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Les microorganismes du lait sont composés de plusieurs types de bactéries et de levures. Les
bactéries utiles (lactiques du genre streptococcus et lactobacillus et Leuconostocs) comme les
bactéries inutiles et les moisissures (ex Penicillium) sont naturellement présentes en grande
quantité. Ces deux dernieres et une partie des bactéries utiles sont généralement éliminées du
lait lors des traitements thermiques. Les levures (Candida) et les moisissures sont utiles pour
I'affinage du fromage. Les microorganismes du lait ne sont pas pathogénes sauf s’ils viennent

de I'extérieur (hygiene) ou de fausses manipulations.

V.1.1.2. Structure micellaire :

Les micelles de caséines sont présentes sous forme colloidale a 95% (llboudo, et al. 2013) et
sont constituées de plusieurs sous micelles (Figure V-1). Une micelle est formée de 92 a 94%
de caséines et de 6 a 8 % de fraction minérale (calcium, magnésium, phosphate et citrate). Elle
est donc constituée de 63% d'eau et 37% de matiére seche (McMahon and Brown 1984). Selon
( Fox and McSweeney 2003) et (Horne 2009) une micelle pése environ 10° a 10° Da et il en

existe environ de 10 a 10'® dans un millilitre de lait.
CMP chargé (-), trés hydrophile

Caséines K

Pont

Phosphates phosphocalciques

(phosphates de
calcium) libres

sous-micelle

Figure V-1 Structure d’une micelle (De Kruif, 2014)
Une sous micelle est composée de 10 a 100 molécules de caséines (Filion 2006) liées entre elles
par des ponts de phosphate de calcium et des liaisons hydrophobes en prédominance (Desobry-
Banon 1991). Chaque sous-micelle est composée de 12 a 15 protéines, liées entre elles par des

ponts phosphocalciques.

141

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Etude de I’égouttage du lait caillé Chapitre V

Horne (1998) propose une présentation graphique d’une micelle expliquant 1’assemblage des
caséines entre elles par les liaisons hydrophobes et avec les ponts phosphates de calcium. Une
micelle de caséine est composée de 2 types de sous micelle:

- Sous micelle externe (6 nm de diametre) qui est majoritairement composée de caséines a
S1 (36% des caséines, 199 résidus d’acide aminé) et o S2 (10% des caséines totales, 207
résidus d’acide aminé) et de caséines k (13% des caséines, 169 de résidus d’acide amin¢)
en périphérie. Ces derniéres contiennent des complexes caséino-Macro-Peptidiques ou les
CMP qui ont une potentialité électrique négative et qui assurent la stabilité des micelles
dans le lait (Fox and McSweeney 2003).

- Sous micelle interne (10 nm de diamétre) qui forment le ceeur hydrophobe de la micelle et
est majoritairement composée de caséines a et 3 (34% des caséines totales, 209 de résidus

de d’acide aming¢)

CMP chargés (-) hydrophile

‘ /\!K Sous-micelles périphériqui =
K
Caséine K ——‘—"\/.q a y ﬁ
- partie
(’ o a -) /\\ L Hydrophobe
Pont A?/ G a /\ K -
phosphocalciqu SN
B )

partie liaison hydrophobe

Hydrophile

5

e . ) (‘L Phosphates
N (phosphates de
Caséine a [ a \/\<\/ . .
N a calciums) libres
\\ ” ~ \ V,_/rk/’

L. \
Caséine p————————\ B

| \Sous-micelieintérieure
Figure V-2 Structure d’une sous micelle (Horne, 1998)

Les sous micelles sont liées entre elles par des ponts phosphocalciques. Environ 70% des Ca et
42% des phosphates organiques sont liés a la micelle et présents sous forme amorphe (CaHPOa,
2H,0) a pH normal du lait ( Desobry-Banon 1991). Ils sont en équilibre dans le lait mais leur
état peut changer selon la variation du pH. Les phosphates caséiniques sont portées par les
serines (acide aminé) d’ou la présence des groupements phosphosérines (SerP) dans chaque
type de caséine. Le nombre de phosphates n’est pas le méme pour chaque type de caséine. La
caséine aS2 est la plus phosphorylée tandis que la caséine K est la moins phosphorylé (Fox and
McSweeney 2003). Ce sont ces phosphates qui sont engagés dans les liaisons
phosphocalciques, et permettent d’une part de capter les calciums et d’autre part de maintenir

la cohésion des micelles de caséine.
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V.1.1.3. La matiére grasse :

Les particules de la matiére grasse du lait forment une émulsion stabilisée dans la phase
aqueuse, sous forme de globules sphériques de 0,1 a 10 micromeétres (majoritairement < 3 um
pour le lait de chévre). La structure et la composition de ces globules gras ne sont pas
homogénes. Un globule gras est composé de triglycérides en fraction majeure (98%) a
I'intérieur, et de phospholipides (1%) liés a de vitamines liposolubles (1%) en fraction mineure
dans la membrane des globules. Les acides caproique et caprylique sont des acides gras typiques
du lait de chevre qui sont responsables du godt caractéristique du fromage de chévre (zeller
2005).

V.1.2 Les agents de la coagulation du lait :

V.1.2.1 Les ferments lactiques utilisés

Les ferments lactiques sont des bactéries lactiques, des contaminants naturels du lait, mais qui
y sont présents en faibles quantités. Elles sont utilisées pour l'acidification du lait afin le
transformer en caillé. Elles sont conditionnées sous forme de poudre concentrée, et peuvent étre

d'origine animale ou végétale.

Les ferments lactiques peuvent étres thermophiles (température optimale de 39 a 46 °C) ou
mésophiles (température optimale de 18 & 35 °C). Pour fabriquer un caillé lactique, les ferments
lactiques doivent étre ensemencés avec une concentration de 1 a 3%. Pour se développer, les
bactéries ont besoin d’étre en quantité suffisante, a température optimale durant le temps de
maturation et mises en ’absence d'autres bactéries. Les bactéries sous forme de "coques",
homofermentaire et mésophiles (Streptococcus) dont le Streptococcus lactis ou le
Streptococcus cremoris sont utilisées pour les fromages a pate méle ou type lactique (Sozzi
1973).

V.1.2.2 Laprésure

La présure est composée de deux types d’enzymes : la chymosine et la pepsine. Elle est secrétée
par la caillette de veau non sevré. Elle a une activité de protéolyse et agit sur les caséines k pour
faire coaguler le lait. Les micelles de caséines sont agglomérées et forment un gel lactique
homogéne (Zeller 2005). Le temps d’action de la présure varie selon les conditions

d’emprésurage : la température, le pH et la dose introduite dans le lait. La présure est
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généralement conditionnée sous forme liquide et ajoutée au lait & une concentration variant de
1/10000°™ & 1/50000°™ selon le caillé voulu & pur présure ou mixte

V.1.3 Coagulation du lait :

Il existe deux voies de transformation du lait en lait caillé présentées dans la Figure V-3 :

- CMP chargés (=) et tres hydrophiles

+ ferment lactique

i + enzymes (présure)
(lactose => acides

lactiques)

H+ neutralise Liaisons hydrogénes
- CPM / CMP coupés au 105-106 (Phe-Met)
\ BN
\ Pont phosphocalciques

Eau emprisonnées
entre les micelles

(Caillé plus ferme)
(. =

Ca2+ libérés

Eaux liées libérée

f \ (Caillé moins ferme)
\T\7/

Figure V-3: mécanismes de coagulation du lait : voie lactique (gauche) voie enzymatique (droite)

V.1.3.1. Voie lactique :

La transformation du lait en lait caillé par voie lactique est réalisée a 1’aide des bactéries ou les

ferments lactiques. Le lactose, le sucre principal du lait est le composé responsable de la
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fermentation lactique du lait. En effet, les bactéries lactiques le transforment en acide lactique
et en diacétyles, ce qui fait baisser le pH du lait. Les Caséino-macro-peptides ou CMP, qui sont
chargés négativement et qui maintiennent la stabilité des micelles dans le lait, sont neutralisés
par les ions H+ de 1’acide lactique, ce qui conduit & une diminution des répulsions des micelles
de caséines. Ce phénomene se produit entre pH 6,6 & 5,4 et est accompagné d’une solubilisation
partielle ou totale du calcium colloidal (sous la forme de CaHPOQ4) dans le lactosérum (Desobry-
Banon 1991). En effet, les ponts phosphocalciques au sein des sous micelles de caséines sont
sensibles aux ions H* (Goudedranche, et al. 2001). L’eau liée (initialement dans les micelles)
part également dans le lactosérum a un pH inférieur a 5.2. A un pHi (pH=4,6, a 20 °C), toutes

les micelles de caséines sont désintégrées.

V.1.3.2. Voie enzymatique

Le lait a un pH 6,6 est stable gréace a la présence des CMP (chargés négativement) a la surface
externe des micelles de caséines. Apres ajout de présure dans le lait, celle-ci agit dans le lait en
séparant la CMP de la caséine k au niveau des acides aminés 105-106. Comme les CMP sont
tres hydrophiles, ils vont se trouver dans la phase aqueuse (sérum) avec les eaux liées et les ions
négatifs, alors que la para caséine « reste liée au reste de la micelle. Il y a alors une diminution
de la répulsion entre les micelles de caséines qui deviennent sensibles au Ca. Un phénomeéne
de minéralisation se produit, en effet il y a agrégation des micelles par le phosphate de calcium
(ponts phosphocalciques). Quand plus de 80 % des cas€ines k sont hydrolysé (Jeantet 2008) le
sérum est emprisonné dans les poches de micelles, ainsi le gel a besoin d'étre trancher pour
évacuer le sérum. Le durcissement du gel favorise la contraction du caillé, apres cela I’égouttage

est réalisé.

V.1.3.3. Coagulation mixte :

La coagulation mixte est la méthode utilisée pour la fabrication de la plupart des fromages.
Généralement, les ferments lactiques sont ajoutés au lait en premier afin de baisser le pH. La
présure est ensuite ajouté au pH défini préalablement selon le type de pate a fabriquer (\Vétier,
et al. 2000). La quantité des bactéries lactiques et des enzymes ainsi que le pH d’emprésurage
définissent la structure du caillé final. Ce caillé peut étre a tendance lactique ou présure comme

le montre Tableau V-2.
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Tableau V-2 Différentes technologies de fabrication du caillé

Caillé lactique Caillé présure

Température d'emprésurage = 20 °C a 25 °C | Température d'emprésurage = 30 °C a 38 °C

Ferments mésophiles a plus de 1,5% Ferments mésophiles & moins de 0,8% (+0,2%
Dose de présure =5a 10 ml /100 | thermophiles)
Dose de présure =25 a 35 ml /100 I ou 30 a 40
ml /100 |

Pendant la coagulation mixte, deux étapes successives ont lieu : la maturation qui correspond a

la voie lactique et la coagulation qui correspond a la voie enzymatique.
Il existe deux voies de maturation :

- Froide et longue : I’inoculation de ferments lactiques mésophiles de 0,5 a 1% est réalisée
a basse température (10 a 12 °C) pendant 12 a 24 heures. Le gain d’acidité peut aller de
4 3 8°D* pour fabriquer un caillé lactique ou de 1 a 2°D pour un caillé enzymatique.

- Chaude et courte : I’inoculation de ferments lactiques mésophiles et thermophiles selon
le cas se fait a haute température (20 a 35 °C) pendant plusieurs minutes (pate molle)
ou plusieurs heures (caillé lactique).

La coagulation ou le caillage est I’étape qui consiste a déstabiliser la dispersion des micelles de
caséines par 1’ajout de la présure et la formation de plusieurs agglomérats de différentes tailles :
les micelles de caséines forment des agrégats et emprisonnent les matiéres grasses. Pendant
cette étape, le lait se transforme en gel (Goudedranche, et al. 2001). Le temps de coagulation

total est décomposé en :

- Temps de prise : temps a partir duquel le lait flocule. Cette durée dépend de I’acidité et
la composition du lait, la température et la dose de présure.
- Temps de durcissement : temps durant lequel le caillé fortifie ses liaisons et devient

ferme.

V.1.4 Le lait déshydraté

Le lait en poudre commercialisé est fabriqué par deux procédés différents : séchage par

atomisation ou séchage sur cylindre. Actuellement c’est le séchage par atomisation qui est le

! Degré Dornic : unité de mesure de acidité du lait
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plus utilisé. Cette transformation provoque une altération des qualités nutritionnelles du lait

notamment par la dénaturation des proteines.

V.1.4.1. Caractéristiques de la poudre de lait

Les parametres de séchage et de la matiere premiere contrélent les caractéristiques du lait en
poudre: I’extrait sec ainsi que les compositions biochimiques, microbiologiques et physiques
(masse volumique, granulométrie, solubilité, dispersibilité, mouillabilité, hygroscopicité,...)
(Schuck 2011).

Une poudre de lait entier présente alors les caractéristiques suivantes :

Tableau V-3 : Caractéristiques d’une poudre de lait entier

Pourcentage (%) (Singh 2007) Pourcentage (%) (Codex 1999)
. Minimale 26% et inférieure a 42%
Matiere grasse 26,8%
(m/m)

Protéine 25% 34% (dans ESD)

Lactose 39,1% Non précisé
Minéraux (centre) 5,8% Non précisé
Humidité 3,3% 5% (m/m)

Afin de caractériser 1’altération de la qualité du lait pendant le procédé de séchage, un indice
de dénaturation des protéines solubles (WPNI) est calculé. En effet, sous 1’effet de la haute
température utilisée pour la fabrication du lait en poudre, les protéines peuvent étre dénaturées.
Une bonne qualité de lait est donc indiquée par un indice WPNI de 9,2 mg d’azote (non
dénaturées) par gramme de poudre, soit un WPNI > 6 mg N/ g poudre pour le lait traité a basse
température (Schuck 2011).

V.1.4.2. Différence des caractéristiques du lait frais et le lait reconstitué

Le lait frais et le lait reconstitue (obtenu a partir de la solubilisation de la poudre de lait) ont des
propriétés physico-chimiques et nutritionnelles différentes. La premiere différence est la
turbidité du lait qui peut étre remarquée visuellement. Elle est due a la présence de protéines
(micelles) dénaturées dans le lait reconstitué. Les micelles de caséines sont également plus
grosses dans le lait reconstitué. La différence des constituants, de la dénaturation des protéines
et de la structure du lait reconstitué ont des consequences sur sa transformation, comme

présentées dans le Tableau V-4.
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Tableau V-4 Différence entre lait frais et lait reconstitué (Martin, Williams, and Dunstan 2007)

Propriété Lait écremé frais Lait écrémé reconstitué
Turbidité faible élevee
_ ] B ] Plus grand (protéines solubles +
Taille micelle caséine Plus petit o
minéraux)
Coagulation a présure rapide Lente (calcium sérique)
] ) Plus ferme (collage des protéines
Gel de présure Moins ferme

dénaturées)

V.2. Partie expérimentale :

V.2.1 Optimisation de la fabrication du lait caillé

Comme a été expliqué dans le Chapitre I, les caractéristiques du lait frais dépendent de la saison,

la race des chévres ainsi que leur nourriture (Zeller 2005). Il a été démontré par (Guo 2004) que

le rendement fromager dépend de la composition chimique du lait de chévre. Afin d’éviter ces

variabilités et assurer une qualité réguliére du lait pour tous les essais prévus tout au long du

projet, nous avons choisi d’utiliser du lait de chévre en poudre pour fabriquer du lait caillé. Le

caillé obtenu a partir du lait reconstitué est plus collant que celui obtenu a partir du lait frais. La

qualité de filtration obtenue dans nos essais est donc sensée étre meilleure si nous utilisions du

lait frais. La poudre de lait utilisée est une poudre de lait entier de chévre pasteurisé et

déshydraté par atomisation. Ce lait a été fourni par Coquard (Villefranche sur Sabne, France).

Ses propriétés physico-chimiques sont résumées dans le Tableau V-5.

Tableau V-5 Caractéristiques physico-chimique de la poudre de lait

Composition

99,99% lait de chevre

Matiére grasse

26% + 1%

Protéines 26% + 2%
Humidité < 4%
pH 6,7+0,1
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La fabrication du lait caillé s’étale sur deux journées et suit les étapes détaillées ci-dessous. Le
caillé obtenu est donc un caillé mixte a tendance lactique utilisé généralement pour la

fabrication du fromage de chévre frais. La structure du caillé est détaillée dans le manuscrit.

V.2.1.1 Reconstitution du lait a partir de la poudre

La reconstitution consiste a dissoudre la poudre dans de 1’eau distillée afin d’obtenir du lait
liquide ayant des caractéristiques proches de celles du lait frais. Aprés la dissolution du lait en
poudre, le mélange doit étre conservé au moins 12 heures a 4 °C comme préconisé par le
fabricant du lait en poudre. En effet, pendant la reconstitution 1’équilibre entre le calcium
sérique soluble et le calcium colloidal (caséinique) est tres lentement rétabli (Martin, Williams,
and Dunstan 2007). Cette reconstitution est réalisée en deux étapes. Un premier mélange est
obtenu par la dissolution de 120g de poudre de lait dans 440 g d’eau a 40 °C (£ 2 °C). Ce lait
concentré est conservé a 4 a 8 °C durant au moins 12 h. Par la suite, une quantité de 440 g d’eau
a température ambiante est ajoutée au mélange pour avoir 1 kg de lait, soit un lait final a 12%

de matiére séche.

V.2.1.2 Maturation

L’objectif de cette étape est d’acidifier le lait par I’ajout des ferments lactiques dont le role est
de transformer le lactose en acide lactique. Un mélange de bactéries lactiques majoritairement
mésophiles « OMEGA » de la marque Coquard a été utilisé. Ce mélange est composé de
lactococcus lactis subsp : lactis, cremoris et biovar diacetylactis ainsi que de streptococcus
thermophilus, les uniques bactéries thermophiles de ce mélange. La concentration de ces
bactéries a été fixée a 0,04 g par 1L de lait. L’incubation est réalisée a 30 °C pendant plus que
5 h dans une étuve (UF 110, memmert). Le pH est fréquemment mesuré pendant cette étape.
La fin de la maturation est déterminée par un pH de 6,4 au lieu d’un pH initial du lait de 6,7 +
0,1.

V.2.1.3 Coagulation

Cette étape, qui suit I’étape de maturation, est entamée lorsque le pH du lait acidifié atteint 6,4.
Elle consiste a coaguler le lait par 1’action de la présure composée d’enzymes extraites de la
caillette de veaux. Ces enzymes vont déstabiliser les micelles du lait et former des agrégats de

caseines. La concentration de la présure était fixée a 0,5 ml de présure par un kg de lait. La
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coagulation et I’acidification du lait par I’action combinée de bactéries lactiques et d’enzymes

continuent pendant environ 18 h a 30 °C (x1). Le caillé final atteint un pH de 4,2 (x0,02).

V.2.1.4 Caractérisation du caillé :

L’obtention du type de caillé voulu est assurée par le contrble de la température et du pH du lait
tout au long des étapes de fabrication. Ces parameétres sont contrélés avec un pH/Thermo-meétre
(HI 9125, Hanna) afin de déterminer le moment de I’emprésurage et de mesurer le pH final

obtenu.

V.2.2 Mise en place du banc de test d’égouttage

L’égouttage du lait caillé se fait par gravité avec un filtre en tissu permettant de séparer le filtrat
(le sérum du lait) et le gateau (le fromage frais). Afin d’étudier I’influence de la structure du

tissu filtrant sur la qualité de filtration du lait, un banc de test d’égouttage a été mis en place.

Dans un premier temps, la filtration du lait caille a été réalisee dans une poche textile
confectionnée a partir du modele industriel en divisant les dimensions réelles par 10. En
revanche, avec ce dispositif, la pression a été trop faible pour discriminer les différents tissus,
¢étant donné que la quantité du caillé filtré est 70 fois moins qu’en industrie. On a obtenu les
mémes cinétiques et efficacités de filtration pour avec tous les tissus filtrant malgré leurs
propriétés différentes. Nous avons donc décidé d’améliorer le banc de filtration afin d’assurer
une pression filtrante sur la surface des textiles filtrants équivalente a celle en industrie. Cette
pression P (bars) a été calculée a partir de la hauteur des poches industrielles a I’aide de
’Equation V-1.

Equation V-1

P=pxgxh

Avec p (kg.m) la masse volumique du caillé, g (9,81 m.s) la constante gravitationnelle et h
(m) la hauteur du caillé. La pression hydrostatique est de 0,08 bar dans notre cas. Le tissu filtrant
a été fixé en bas du tube a I’aide d’un anneau métallique. Il a été démontré précédemment que
le diamétre de la cellule n’a pas d’influence sur la siccité instantanée du gateau (Olivier 2003).
Nous avons vérifié cela en faisant dans essais d’égouttage dans deux tubes de 5 cm et 10 cm de
diamétre. Les débits d’écoulement par unité de surface ont été similaires avec les deux tubes.
Nous avons sélectionné la surface filtrante la plus petite afin de limiter la quantité du caillé

filtré. Le nouveau banc de filtration est présenté dans la Figure V-4. La hauteur du tube était de

150

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Etude de I’égouttage du lait caillé Chapitre V

70 cm et la surface filtrante d’environ 16,6 cm?2 (diamétre intérieur du tube de 4,5 cm). Environ
1,3 kg de caillé est filtrés dans chaque test. La température de la salle a été également controlée.
En effet, la viscosité du lactosérum dépend de la température, ce qui peut modifier I’écoulement
du filtrat. Elle a été fixée entre 25 °C et 26,5 °C pour tous les essais. Chaque filtration a duré 3

heures afin de former un gateau assez épais.

Colonne en
verre ou en

plexiglass

Tissu

Filtrant | ——————*Za0aed
—r

Figure V-4 Banc d’essai pour la filtration du lait caillé, ancien banc (A), banc amélioré (B et C)

V.2.3 Caractérisation des performances en filtration :
V.23.1 Les cinétiques de la filtration :

Pendant le test d’égouttage, le lactosérum évacué a travers le tissu filtrant est récupéré dans un
récipient sur une balance reliée a un ordinateur. Cette balance enregistre la masse du filtrat
recueilli au cours du temps. Une pesée a été prise toutes les deux secondes. On considere que
la masse volumique du filtrat est de 1 g.cm=. La courbe du volume du filtrat en fonction du

temps est donc tracée.

V.2.3.2 Le gateau de filtration :

A la fin de la filtration, un gateau est récupéré sur le tissu filtrant. La siccité des premieres
couches de ce gateau est calculée. Le gateau est pesé puis mis dans une étuve a 30 °C pendant
une semaine afin d’éliminer toute 1’eau présente. En effet, nous n’avons pas pu sécher le gateau
a 105 °C car le caillé brunisse et se dégrade a haute température, ce qui peut induire une baisse

de sa masse et une mesure erronée de la siccité.
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V.2.3.3 Le filtrat:

La concentration du filtrat en agrégats de caséines a été calculée apres centrifugation a 6000
tours/min et filtration du culot a travers un papier filtre Watman (diametre des pores de 0,1 pum)
sur un Buchner. La masse d’agrégat a été¢ déduite de la différence entre la masse du filtre sec

propre et sa masse avec le retentat aprés séchage.

V.2.3.4  Le colmatage des filtres :

Le colmatage des filtres est caractérisé par les mesures de la perméabilité a I’air avant et apres
la filtration. Nous avons également essay¢ d’identifier les composants laitiers qui restent fixés
aux fibres apres la filtration par des mesures de FTIR. Malheureusement, le spectre FTIR
présentait beaucoup de bruits a cause de la porosité et I’hétérogénéité des tissus (Annexe V-1).
I1 n’était donc pas possible d’analyser ces mesures. Partant de I’hypothése que le colmatage des
filtres est d0 en partie a la fixation des protéines laitiéres au sein des tissus, nous avons mis en
place un protocole permettant de caractériser les protéines laitieres adhérées aux tissus (Cf
V.2.4)

V.2.4 Mise en place du protocole de caractérisation du colmatage des tissus par les

protéines laitieres

L’adhésion des protéines aux tissus a été analysée par deux méthodes différentes: la
colorimétrie (marquage des protéines par un colorant) et Kjeldahl (méthode de référence de
dosage des protéines). Ces tests ont été réalisés dans un premier temps sur les tissus qui ont été
utilisés en filtration. Puis nous avons décidé de mettre en place un protocole permettant de
mettre les protéines laitiéres du caillé, les caséines et les BSA (Bovine Sérum Albumine) en
contact avec les tissus sans passer par 1’étape de la filtration afin de réduire la durée de
I’expérience et pouvoir tester plus d’échantillons. La désorption des protéines des tissus a été

également étudiée. Un protocole de lavage a été donc mis en place.
V.2.4.1 Préparation des tissus :
a. Fixation des protéines sur les tissus

Les tissus ont été immergés dans des solutions différentes de protéines laitiéres afin que celles-
ci puissent étre fixées sur chaque échantillon. A chaque fois, 1 g de tissu a été trempé dans 50
g de solution pendant 1 heure. Cette fixation a été réalisée a une température fixe de 30 °C afin

de garder les mémes conditions d’adsorption pour tous les échantillons. Une étuve a été donc
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utilisée pour cet effet. Nous avons commencé par immerger les tissus dans du lait et du lait
caillé. Les différentes protéines du lait peuvent ainsi se fixer sur les tissus. Par la suite, nous
avons utilisé des protéines laitieres séparées, la BSA et la caséine. Nous avons choisi ces
protéines afin de déterminer si le colmatage est di aux caséines ou aux protéines solubles. Les
BSA font partie des protéines solubles les plus utilisées dans les études du colmatage par le lait
(Corbaton-Baguena, Alvarez-Blanco, and Vincent-Vela 2014) (Platt and Nystrém 2007).
L’adhésion de ces protéines aux tissus a été testée a deux pH différents : pH acide (un pH de 2)
et pH basique (un pH de 12). Pour acidifier et alcaliniser les solutions de protéines, nous avons
utilisé de 1’acide formique et de la soude respectivement. Les concentrations de ces protéines

dans le lait frais ont été respectées a savoir 27 g/l et 10 g/l respectivement.
b. Caractérisation de 1’adhésion :

Les tissus filtrant sont lavés aprés chaque cycle de filtration. Les tissus ont donc subi plusieurs
cycles de lavage avec ou sans lessive dans une machine permettant de fixer la fréquence de
rotation ainsi que la température. Les lavages ont été effectués dans 100 ml d’eau distillée ou
d’eau distillé et de la lessive, 60 °C pendant 10 minutes a 30 rpm. La lessive utilisée est une
lessive commerciale. Les échantillons ont été lavés pendant 1 a 7 cycles. Le premier tissu est
retiré apres le premier lavage, le deuxieme aprés le deuxiéme lavage, et ainsi de suite. Dés
qu’un tissu est retiré, I’eau de lavage est récupérée pour étre analysée. Les tissus sont séchés

pendant un a trois jours.

V.2.4.2 Caractérisation des protéines sur une surface textile

a. Mesure des protéines par la méthode Kjeldahl (Norme NF V 04-216) :

C’est la méthode de référence du dosage des protéines du lait, bien qu’elle ne distingue pas
’azote protéique de 1’azote non protéique, qui existe en trés faible concentration dans le lait.

Cette méthode comporte trois étapes : la minéralisation, la distillation et le dosage de 1’azote.

Nous avons adapté cette méthode, initialement prévue pour I’analyse des produits laitiers, a la
mesure des protéines fixées sur les tissus. L’échantillon textile est minéralisé (chauffé a 450 °C
dans de I’acide sulfurique (15 ml) concentré et en présence d’un catalyseur). Quatre heures ont
été nécessaires pour mineéraliser les tissus au lieu de 2 heures pour les produits laitiers. Durant
cette étape 1’azote organique est transformé en azote minéral sous forme d’ammoniac (NHa)2

SOy". Le catalyseur permet d’augmenter la température d’ébullition de I’acide sulfurique, de
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faciliter la réaction de minéralisation ainsi que le pouvoir oxydant de 1’acide sulfurique. Le
liquide de minéralisation est alcalisé et distillé : les produits de la réaction sont dilués avec de
I’eau distillée et le sulfate d’ammonium est transformé en ammoniac par de la soude concentrée
(en exces). L’ammoniac (gaz) est entrainé avec la vapeur d’eau, puis condensé a ’aide d’un
réfrigérant et est recueilli dans un bécher d’acide sulfurique (50 ml exacte a 0,01M). Cette
solution est dosée par voie indirecte : I’ammoniac est fixé par 1’exces d’acide (H2SO4) et cet
exces est dose par de la soude en présence de quelgues gouttes de phénolphtaléine (indicateur
coloré). Le volume de soude versé est relevé au changement de couleur (le virage). La

concentration d’azote est calculée en utilisant Equation V-2.
Equation V-2

n=2C.Vi(1 _BT)

<

ou

C1 : concentration molaire (mol/l) et V1 volume d’acide avant la distillation (ml)

D : volume de soude utilisé pour 1’échantillon (ml)

T : volume de soude utilisé pour le témoin? (ml)

n: le nombre de moles d’H* qui ont réagi sur I’ammoniac (soit le nombre initial moins le

nombre de moles final).
b. Analyse par colorimétrie avec le Noir Amido :
i.  Le colorant noir amido

Le noir amido est un colorant anionique diazoique utilisé majoritairement dans la détection des
protéines ou des bactéries (Inatomi 2003). Ce colorant est également trés utilisé pour déterminer
la teneur en protéines du lait (Platt and Nystréom 2007).

2 Le témoin est réalisé avec 50mL d’acide sulfurique (0,01M) et quelque goutte de phénolphtaléine qui est dosé
directement avec de la soude.

154

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Etude de I’égouttage du lait caillé Chapitre V
O>N
2 NH, OH
v, N N, o
N~ N
Q S
NaO-S S-0ONa
O O

Figure V-5 Formule chimique du colorant noir amido (Sigma Aldrich)

ii.  Principe du dosage des protéines par le noir amido : NF VV04-216

Le noir amido permet de marquer et de précipiter toutes les protéines laitieres. Afin de réaliser
le dosage, une solution tampon de colorant doit étre réalisée (Annexe V-2).

L’ajout de cette solution en exces a un échantillon contenant des protéines permet de former un
complexe insoluble via des liaisons entre les groupements SOz du noir amido en solution et les
groupements NHs*™ des acides aminés des protéines. La fraction azotée non protéique ne fixe
pas le colorant. Le mélange colorant/protéines est donc centrifugé a 6000 tr/min. Le culot
correspond aux protéines qui ont été précipitées par le colorant. Le surnageant contient donc

le colorant en exces qui n’a pas réagi avec les protéines (Figure V-6).

Surnageant: colorant en excés

Culots: protéines précipitées

Figure V-6 Exemple de la centrifugation d’une solution contenant des protéines et du colorant noir amido
La concentration du surnageant en colorant est déterminée par la mesure de 1’absorbance & 620
nm en utilisant un spectrophotométre. Cette longueur d’onde est celle de 1’absorbance
maximale du colorant. Une concentration plus faible en colorant traduit une quantite plus élevée
de protéines dans 1’échantillon ayant réagi avec le colorant. Ainsi, plus la quantité de protéines

est importante, plus la densité optique de surnageant est faible.
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iii.  Courbes étalons :

L’absorbance de la solution du noir amido suit bien une loi linéaire avec sa concentration
(Annexe V-3).

La Figure V-7 présente les droite d’étalon du lait & différentes concentrations et de plusieurs
solutions de caséines (C3400-500 G, Sigma Aldrich) et de BSA (A7906-10G, Sigma Aldrich)

a différentes concentrations.

1,6 0,62 0,65
1,4 <2 y =-49,986x + 1,519 Q\ y =-0,029x +0,6328 y =-0,0767x + 0,667
12 R R?=0,9862 0,60 N R? = 0,9947 06 1N R2=0,9798
, RN 80,58 O N
! O g’ LR 80,55 &
808 \0\ £0,56 <Y s N
<] ~ 2 'Y
0,6 N 2 © 5 05 O
< 0,54 3 S,
0,4 2>~\ <045 O
02 1Y 0,52 D%
! N
0 < 0,50 0,4
0 001 002 003 004 0 1 P 3 2 0 1 2 3 4
concentration en protéines (g/L) Concentration de Caséines (g/L) Concentration BSA (g/L)

Figure V-7 Droites d’étalon du lait (A), d’une solution de caséines & un pH 12 et d’une solution de BSA
(pH 8)

Le lait en poudre et la BSA ont été solubilisés dans de 1’eau distillée. Les caséines ont été
solubilisées dans un mélange d’eau distillée et de soude. Les absorbances du surnageant de ces
solutions ayant été précipitées par le colorant ont été mesurées. Les droites d’étalon de ces

solutions ont de trés bons coefficients de corrélation.

Ce protocole nous permet donc de déterminer la concentration en protéines d’un liquide a partir

des absorbances du surnageant.

Il n’existe pas de méthode pour mesurer la quantité de protéine retenue dans une structure

textile.

iv.  Caractérisation des tissus

Nous avons adapté la norme NF V04-216 a la mesure de la quantité des protéines sur une

surface textile.

Nous avons donc plongé les tissus qui contiennent des protéines dans une solution de noir amido
et puis mesuré I’absorbance des eaux de coloration a 620 nm ainsi que celle sur les surfaces des
textiles Cans/Caifr ) sur le spectrophotometre Spectraflash ® SF 600 Plus (Datacolor) (entre 400

nm et 700 nm) (Figure VV-8). Le principe de cette méthode consiste a mesurer la réflectance, qui
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est la quantit¢ de lumiére réfléchie par un tissu pour plusieurs longueurs d’ondes. Cette
réflectance dépend de la concentration en colorants dans le tissu (Amirshahi 1994). Selon la
théorie de Kubelka-Munk, le rapport (Cans/Cuitf) est proportionnel a la concentration en
colorants (Equation V-3) (Kubelka 1931).

Equation V-3

Cabs _ [1 - Rf (/1)]2
Cairf 2 Rf (1)

Avec :
Rt : réflectance a une longueur d’onde donnée A (quantité de lumiere réfléchie en %).
Cabs : coefficient d’absorption de la lumiére par le colorant a une longueur d’onde donnée.

Cuitf : coefficient de diffusion lumineuse du matériau qui dépend du colorant, du diametre de la

ﬂ

Monochromateur

fibre et sa matité.

F Source & spectre
continu

Mesure de
|a réflectance

Objet coloré

Figure V-8 Spectraflash ® SF 600 plus
Les bains de coloration sont composés de 10 ml d’eau distillée et de 20 ml de la solution tampon
préparée précédemment. La coloration est réalisée dans une machine de teinture pendant 10
minutes & 30 °C et avec 30 rpm. Les mesures de Cans/Caifr de la surface des tissus sont réalisées

sur des zones différents de I’échantillon avec ou sans agrégats.
V.2.4.3 Présentation des échantillons testes
a. Structures tissées :

Les tissus utilisés pour cette étude ont des propriétés tres différentes. Le parametre principal

testé dans cette étude est la structure du fil. Les tissus sont donc composés de 100% de filés de
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fibres, un mélange de filés de fibres et de multifilaments ou de 100% de multifilaments. Deux

fibres synthétiques ont été utilisées : le PET et le PA.
b. Désensimage :

L’objectif du désensimage est d’éliminer la résine, dont la formulation peut contenir des huiles
et des tensioactifs, qui a été appliquée aux fibres a la sortie de la filiére. En effet, I’ensimage
modifie les propriétés de surface des tissus en termes d’hydrophilie/hydrophobie. L’angle de

contact est d’environ 90° et 70° sur les tissus en polyester et en polyamide respectivement.

Le dispositif utilisé pour cette opération est un Soxhlet qui permet de purifier les produits
utilisés. Les tissus sont d’abord rincés avec 1’éther de pétrole pendant 4 h, puis rincés a 1’éthanol
pendant 4 h et enfin rincés a I’eau distillés 3 fois a 1’ultrason. Chaque étape est suivie d’un
séchage de 12 h minimum. Tous les tissus utilisés pour I’étude de I’adhésion des protéines sont

donc des tissus ayant subi un traitement de désensimage.
c. Traitement Hydrophile/Hydrophobe :

Les traitements hydrophiles et hydrophobes ont été réalisés par foulardage sur les tissus de
polyester. Pour le traitement hydrophile, le produit utilisé est un copolymere de polyester
modifié (Hydroperm SRHA lig, Archroma). Le produit utilisé pour le traitement hydrophobe
est une résine fluorée carbonée C6 (Quecophob MPF-S, thor) mélangé avec I’extendeur
Gadalan TL1103 (Thor).

L’angle de contact des tissus traités est d’environ 120° pour les tissus traités hydrophobes. La

goutte d’eau mouille instantanément la surface du tissu traité hydrophile (angle de contact nul).

158

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Etude de I’égouttage du lait caillé Chapitre V

V.3. Résultats :

V.3.1 Caractéristiques du caillé :
V.3.1.1 Evolution du pH :

Le pH du lait a été mesuré pendant 1’étape de la maturation apres 1’ajout des ferments lactiques.
Comme ces ferments sont majoritairement des bactéries mésophiles, dont la température
d’activité optimale est entre 20 et 40 °C, une étude de I'influence de la température sur
I’acidification du lait a ét¢ menée. Le fournisseur des ferments préconise une température
minimale de 20 °C. Nous avons donc étudié la maturation du lait a deux températures
différentes : 22 °C et 30 °C (Figure V-9). Le pH initial du lait reconstitué est 6,55. La chute du
pH est plus rapide a 30 °C. A cette température, le lait atteint un pH de 6,4 au bout d’une durée
entre 3 et 4 heures, alors que cette valeur n’est atteinte qu’a partir de 8 heures a 22 °C. En effet,
des bactéries thermophiles, ayant une activité optimale a haute température, sont également
présentes dans ces ferments. Par conséquent, nous avons sélectionné la température de 30 °C
pour la fabrication du lait caillé afin d’optimiser la durée des essais.

pH moyen 30°C pH moyen 22°C
6,60

6,55
6,50 A
6,45
6,40

pH

6,35 A

6,30

6,25

6,20 N
6,15

temps (h)

Figure V-9 Courbes de I’acidification du lait a deux températures différentes

V.3.1.2 Observations microscopiques :

a. Observations :

Le caillé est une suspension opaque et tres chargée (Figure V-10). Une dilution de 1/100 a été
nécessaire pour pouvoir distinguer les différentes particules sur les images microscopiques.

Cette suspension est composée de particules de tailles trés variées (Figure V-11). Le phénoméne
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de coagulation est trés aléatoire, ce qui induit la formation d’agrégats polydisperse. Le mélange
du caillé, qui permet de casser le gel compact formé, provoque également la formation de petits
morceaux de tailles différentes. En effet, cette étape est tres délicate. D’une part, les agrégats
doivent étre séparés afin de faciliter I’égouttage. D’autre part, le tranchage doit étre controlé

pour ne pas exploser la structure coagulée et garder 1’aspect « caillé ».

Figure V-10 Le lait caillé

Figure V-11 Les différentes particules dans le lait caillé: images microscopiques

b. Mesures

Le logiciel de traitement d’images Image J a été utilisé pour définir le contour de ces particules
et mesurer la surface de ces particules (Figure VV-12). La taille de ces agrégats varie d’environ

50 um?2 a plus de 7 mm2 (Figure V-11).
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Figure V-12 Traitement des images microscopiques
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Figure V-13 Mesures des tailles des particules dans le lait caillé
V.3.2 Egouttage du lait caillé
L’objectif de 1’égouttage est de séparer les agrégats des micelles de caséine du lactosérum. Le

gateau de filtration correspond au fromage frais (Figure V-14).

Figure V-14 Lait caillé avant filtration (A) et gateau de filtration (B)
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V/.3.2.1. Filtration du lait reconstitué :

a. Cinétiques de filtration

La Figure V-15 présente le volume du filtrat en fonction du temps de 4 tissus différents. Ces
tissus sont composes du méme fil et fait a base de la méme armure. La densité des fils de trame

est le seul parametre qui change entre ces tissus (14, 16, 20 et 23 fils par centimetre).

XF1-14 OF1-23 =F1-20 OF1-16
30

25

N
o
|

TI1LL

Volume Filtrat (ml)
= =
) o

0 100 200 300 400 500 600 700

Temps (s)

Figure V-15 Courbes de filtration du lait caillé reconstitué
Contrairement aux attentes, les tissus qui présentent les densités de fils les plus élevées et donc
les pores les plus fin ont permis d’avoir un débit d’écoulement plus important (F1-23). Le tissu

F1-14 a présenté le débit d’écoulement le moins élevé malgré la taille importante des pores et
la perméabilité élevée (Figure V-16).
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Figure V-16 Perméabilité a I’air et diameétre de pores moyen des filtres (estimation géométrique)
Ces résultats peuvent étre expliqués par le changement de la structure poreuse des tissus pendant
la premiére phase de la filtration (le colmatage en profondeur). Etant donné que les agglomérats
du caillé ont des tailles importantes elles sont bloquées a la surface des tissus ayant des pores
fins (Tissu F1-23). Inversement, elles réussissent a pénétrer dans les pores de grande taille

(Tissu F1-14). Les deux phénomeénes de colmatage sont illustrés dans la Figure V-17.

Tissu F1-23 Tissu F1-14
Dépot en surface Colmatage en profondeur

Figure V-17 Différents types de colmatage en fonction de la taille des pores
Le tissu F1-14 voit donc ses pores s’encrasser pendant les premiéres minutes de la filtration
avec les particules du lait caill¢, qui sont des particules collantes. L’évacuation du filtrat est

ainsi bloquée, réduisant le débit de I’écoulement.
b. Propriétés du gateau

Etant donné que la filtration n’est pas terminée, le gateau reste humide dans tous les cas. Il est
donc difficile de comparer la teneur en eau des différents gateaux. Néanmoins, nous avons

mesuré la siccité des premieres couches du gateau aprés avoir enlevé la partie supérieure
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souvent tres humide et mélangée avec du caillé non filtré (Figure V-18). Les siccités obtenues

sont tres proches et sont aux alentours de 65%.

Figure V-18 Les gateaux de filtration

c. Composition du filtrat :

La composition du filtrat a été analysée par le spectre FTIR. Un exemple de ce spectre est

présenté dans la Figure V-19.

Matiere grasse: 3434,656
1,8 L
1,6

1,4

1,2
Protéines: 1635,367

1
08 /

0,6

Absorbance

0,4 Lactose:1074,174

0,2 /
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Nombre d'onde (cm™)

-0,2
Figure V-19 Spectre FTIR du lactosérum du lait caillé

La Figure V-20 présente les mesures de FTIR de la phase aqueuse des différents filtrats
centrifugés issus du méme tissu. Nous avons pu identifier tous les composants principaux du
lait dans le filtrat aprés 1’égouttage de caillé de lait, et apres centrifugation. Le lactose, les
matiéres grasses et les protéines sont présentes. La plus grande absorbance correspond aux
protéines. Les absorbances ne sont pas similaires entre les différentes mesures malgré le fait
que les filtrations ont été réalisées par quatre échantillons du méme tissu. Cette mesure semble
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étre adaptée pour quantifier de maniére fine les composants du filtrat (en utilisant une courbe
étalon), néanmoins la caractérisation de pertes de particules fines (agrégats de caséines) est
mieux caractérisée par une mesure directe de la concentration avec la méthode décrite en

V.2.3.3.
0,400
H 0,300
o
c
[1]
£ 0,200
o
wy
el
< 0,100 I I I
E1 1 E1 2 E1 3 E1 4
M lact (1039,461cm-1) MProt (1652,723cm-1) MMG (1749,148 cm-1) MG (2856,106 cm-1) ®mMG (2929,389 cm-1)

Figure V-20 Mesures des absorbances des pics correspondants a chaque élément du lait
d. Deébatissage des gateaux :
La Figure V-21 montre I’influence de la structure des fils sur I’adhésion du géateau de filtration

a la surface des tissus a la fin de la filtration. Cette adhésion est beaucoup plus importante si les

fils sont fibreux. L’utilisation des fils filamentaires permet donc de mieux décoller le gateau a

la fin de la filtration.

Tissu 100% fibreux Tissu mélange Tissu 100% filamentaire

Figure V-21 Débatissage du gateau a la fin de la filtration

V.3.2.2. Filtration du lait caillé fermier

L’objectif de cette partie est de s’affranchir des variabilités des conditions climatiques et de la

qualité du lait caillé pour la comparaison des performances en égouttage des tissus. Les tissus
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ont été testés en méme temps en utilisant des bancs de filtration installés parallelement. Le
méme caillé a été utilisé pour tous les essais. C’est un lait caillé fermier fourni par une chévrerie.
Nous avons pu ainsi réaliser 12 essais. La température de la salle de filtration était de 26,5 °C
+ 0,2 et le pH du caillé était a 4,42.

a. Répétabilité

Le banc de test présente une bonne répétabilité si les essais sont réalisés en parallele comme le

montre la Figure V-22. Les deux courbes de filtration par le tissu F1 se superposent.

$—Lotl-1 -0O-Lotl-2

Volume filtrat (ml)
BOoR W s oW
(=] o o o (=]

aQ
a
Q
a
Q
qQ

o
¢

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
Temps (s)

Figure V-22 Courbes de I’égouttage du lait caillé fermier par le tissu F1 du premier lot des tests

b. Cinétiques de I’égouttage :
I.  Influence de la taille des pores :

La Figure VV-23 présente les cinétiques de filtration de 4 tissus ayant des pores de différentes

tailles.
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Figure V-23 Volume du filtrat en fonction du temps, filtres a différentes tailles de pores
La méme tendance relevée dans la Figure V-15 est retrouvée. L’échantillon F1-14, caractérisé
par une faible densité de fils et donc une taille de pore importante, présente un débit de filtration
Iégerement moins faible que les autres. Sinon, la tendance générale montre que les débits de

filtration sont similaires a partir du moment ou le gateau est formé.

ii. Influence de I’armure :

Les tissus F3, F4 et F5 ont des armures différentes. Les débits de filtration sont similaires a
partir du moment ou le gateau est formé (Figure V-24).
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Figure V-24 VVolume du filtrat en fonction du temps, filtres @ armures différentes

iii. Influence de la structure du fil :

Les echantillons testés F1, F2 et F9 ont la méme armure, mais composes de fils fibreux, des
multifilaments, et des multifilaments texturés respectivement. Ces tissus ont des densités de
pores respectives de 460, 640 et 500 pores par cmz2. Leurs perméabilités a 1’air et largeur des
pores sont présentées dans la Figure V-25.
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Figure V-25 Perméabilités a I’air et largeur des pores (estimée)

La Figure V-26 présente les cinétiques de filtration de ces échantillons.
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Figure V-26 Cinétiques de filtration de tissus a base de fils de structures différentes
Comme remarqué précédemment, les débits de filtration sont similaires a partir du moment ou
le gateau est forme. Le tissu filamentaire texturé F2 présente un débit initial plus élevé que les
autres tissus. En effet, cet échantillon présente une perméabilité a 1’air élevée grace a la densité
de pores importante par rapport aux autres tissus. Ces pores inter-fils facilitent donc
I’évacuation du lactosérum avant la formation du gateau. De plus, ces fils sont poreux grace au
traitement de texturation qu’ils ont subi. Ces micropores contribuent ¢galement a I’évacuation
du filtrat. Ce tissu présente également des pores trés fins, ce qui pourrait limiter le colmatage et

I’encrassement des pores par les particules du caillé.
Le tissu filamentaire F9 est celui qui présente le débit de filtration initial le plus faible.
c. Analyse des filtrats

La Figure VV-27 montre les fractions massiques des particules solides dans les différents filtrats.

Ces particules sont les agglomérats de caséines qu’on appelle les fines.
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Figure V-27 Concentration du filtrat en particules
Pendant la filtration, la perte des fines est observée pendant la premiere minute avant la
formation du gateau. Les résultats montrent que généralement les filtrats sont peu riches en
fines. Les tissus développés sont donc de bons filtres pour le lait caillé. La concentration des
filtrats en fines n’est pas liée a la perméabilité a I’air. Néanmoins, une légére différence est
remarquée entre les différents tissus. L’effet le plus évident est celui de la structure des fils. Les
tissus filamentaires texturés ont permis d’avoir les filtrats les moins concentrés en fines grace
a leur densité de pores élevée et la fine largeur de ceux-ci (Figure V-25). Le tissu F9

(filamentaire) est celui qui présente la rétention de particules la plus faible.
V.3.2.3. Synthese :

Les différents résultats montrent que les tissus filtrants qui présentent des pores de taille
importante voient leur structure changer au cours de I’égouttage a cause du phénomene du
colmatage. Ceci est expliqué par les gros agrégats du caillé. Ces agrégats s’incrustent dans les
gros pores mais restent a la surface des tissus ayant des pores fins. Le débit initial de filtration
est donc légerement plus éleve lorsque les pores sont fins et nombreux. Les cinetiques de
filtrations restent tout de méme similaires apres la formation du gateau. Ces dernieres ne sont

pas liées a I’armure des tissus filtrants d’apres ces tests expérimentaux
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La concentration du filtrat en particules fines est également moins élevée lorsque les pores sont
plus fins. En effet, cette perte a lieu pendant les premieres secondes de la filtration et avant la

phase du colmatage en profondeur.

Nous avons également constaté que le gateau de filtration adhére moins a la surface des tissus
filamentaire, ce qui faciliterait sa récupération a la fin de la filtration et réduirait la perte de

matiére.

V.3.3 Etude de I’adhésion des protéines sur des surfaces textiles:
Cette étude permet d’étudier I’influence de la structure des tissus sur 1’adhésion des protéines

ainsi que la nettoyabilité des tissus en mesurant cette adhésion apres différents cycles de lavage.
V.3.3.1 Etude préliminaires :
a. Analyse de I’adhésion par la méthode de Kjeldahl :

Les mesures de la quantité de protéines fixées au sein des tissus par la méthode sont présentées
dans Tableau V-6 . Tous ces tissus ont été laves une fois avec de la lessive avant la mesure. Ces

échantillons sont présentés plus tard dans le Tableau V-7.

Tableau V-6 Pourcentage des protéines par rapport au poids du tissu

B1-Ds B2-Ds B3-Ds
Protéines Pourcentage de protéines (%)
BSA-pH 2 0 0,048 0,07
Caséines-pH 2 0,05 0 0
BSA-pH 12 0,03 0 0,08
Caséines-pH 12 0 0 0,04
Lait caillé 0,1 0,21 0,21

Bien que cette méthode soit une mesure quantitative de 1’adhésion des protéines, elle n’a pas
permis de détecter les protéines présentes en faibles quantités dans le tissu. Les résultats ne sont

donc pas concluants. Nous n’utiliserons pas cette méthode pour 1’¢tude de 1’adhésion.
b. Adhésion par la méthode colorimétrique:

Dans I’objectif de mettre en place un protocole pour le marquage des protéines sur des surfaces

textiles, deux échantillons ont été teint avec la solution du colorant noir amido décrite
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précédemment. L’échantillon A de la Figure V-28 est I’échantillon de référence propre.
L’échantillon B est le méme tissu mais qui a été utilisé comme filtre pendant I’égouttage du lait
caillé. Celui-ci est beaucoup plus foncé que le premier témoignant de la présence de protéines
a la surface du tissu. Le colorant a permis, toutefois, une Iégere coloration du tissu de référence
en polyester. Il faudra donc comparer 1I’échantillon a tester avec sa référence qui est le méme

tissu mais propre.

Figure V-28 Marquage des protéines par le colorant noir amido sur la surface des tissus : avant
filtration(1) apreés filtration (2)

Les clichés microscopiques présentés dans la Figure V-29 montrent la coloration des protéines
fixées sur les fibres par le noir amido sur les images B et C. La photo A est le tissu témoin (qui
ne contient pas de protéines) coloré dans les mémes conditions que les deux autres. Pour celles-

ci, les protéines du lait sont beaucoup moins présentes dans le tissu lavé (Figure V-29.C).

Figure V-29 Images microscopiques du tissu témoin (A), tissu ayant immergeé dans le caillé avant lavage
(B) et lavé (C), coloreés avec la solution du noir amido

Nous concluons que cette méthode permet de caractériser les protéines collées aux fibres au

sein des tissus quelques soit leurs quantités.
c. Désorption :

L’absorbance du surnageant de 1’eau de lavage mélangée avec la solution de noir amido,

augmente avec le nombre de cycles de lavage (Figure V-30).
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Figure V-30 Absorbance du surnagent du mélange eaux de lavages/solution du noir amido a 620 nm

Etant donné que plus I’absorbance est élevée, moins il y a de protéines dans la solution testée,

nous pouvons conclure que les lavages des tissus permettent d’éliminer les protéines qui sont

accrochées a la surface des fibres. Au cinquiéme lavage, 1’absorbance est similaire a celle de la

référence, ce qui signifie qu’il n’y a plus de relargage de protéines a partir de 5 lavages.

Néanmoins, un point aberrant est signalé sur le graphique, qui peut étre le résultat de

I’accrochage des protéines aux parois des récipients de lavage en inox.

VV.3.3.2 Etude de I’adhésion des protéines caractérisée avec la méthode

colorimétrique:

a. Présentation des échantillons

Tableau V-7 Propriétés des tissus testés dans cette étude

Référence Matériau fibre Structure des fils Traitement
B1-HI Fibreux Hydrophile
B1-Ds Fibreux

PET
B2-Ds fibreux/filamentaire )
Désensimage
B3-Ds Filamentaire
C-Ds PA Filamentaire

b. Influence de I’hydrophilie :
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Le tissu B1-HlI, traité hydrophile, présente moins d’agrégats de protéines fixés a la surface que

le tissu simplement désensimé (hydrophobe) au bout de 3 lavages (Figure V-31).

Grossissement 1

Grossissement 2

Figure V-31 Marquage des protéines du lait caillé par le noir amido sur le tissu B1-Ds (A) et le tissu B1-HI
(B) apres 3 lavages

Les mesures du Cans/Caifr des tissus (entre 400 nm et 700 nm) montrent un pic d’absorbance
entre 580 nm et 620 nm (Figure V-32).

O Ref B1-HL A1 lavage 2 lavage  + 3 lavage
O Ref B1-Ds 1 lavage 2 lavages 3 lavages

14
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8
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£
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< 4 y ¥ ¥ Z KKy
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oooooooooooooooooooooooooooooooé
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Longueur d'onde (nanometre)

Figure V-32 Absorbances mesurées sur les tissu B1-Ds (bleue) et B1-HI (orange) ayant fixé les protéines
du lait caillé et colorés avec la solution du noir amido — Ref correspond aux tissus sans protéines

Ces résultats confirment 1’écart de couleur constaté sur les images microscopiques.
L’échantillon hydrophobe B1-Ds a une absorbance tres élevée comparée a celle de I’échantillon

hydrophile. Les protéines adhérent donc plus sur les tissus hydrophobes.
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Notons que la désorption de ces protéines a été réalisée sur des échantillons différents du méme
tissu. Les résultats obtenus apres différents lavages reflétent plus 1’hétérogénéité des

échantillons que le nombre de lavage.
c. Influence du pH des protéines :

Dans cette partie, I’adhésion des protéines insolubles du lait, les caséines, a deux pH différents
est caracterisée. En effet, cette protéine, présente sous forme de micelles dans le lait, change de
structure en fonction du pH. A un pH supérieur au point isoélectrique (environ 4,2), ces
protéines sont chargées négativement et dispersées dans la phase aqueuse du lait. Néanmoins,
les charges négatives des micelles de caséines sont neutralisées par les groupements HsO™ a un
pH inférieur au point isoélectrique, sous forme des précipités. D’aprés la Figure V-33, les

caséines chargées négativement adhérent beaucoup moins sur la surface du polyester.

A B

Photo

Cliché microscopique

Figure V-33 Marquage des caséines solubles (A) et insolubles (B) par le noir amido sur le tissu B1-Ds
apres 5 lavages pH 13,6 (A) et pH 4,2 (B)

En effet, le polyester présente un potentiel zéta négatif (-69 mV) a un pH basique (10)
(Jacobasch, Baubdck, and Schurz 1985). 1l y a donc une répulsion entre les surfaces de la fibre
et les micelles de caséines de méme charge. A un pH acide, les caséines ne sont plus chargées.
Elle adhére donc au polyester grace a leur hydrophobie.

Ceci se traduit également par un Cans/Caitf faible dans la plage de I’absorbance du colorant (un

maximum de Cans/Cuits de 1,6 aprés un lavage) (Figure V-34.A). Cependant, cette absorbance
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maximale est d’environ 2,7 pour les caséines précipités (Figure V-34.B). Au bout de 4 lavages,

I’absorbance des tissus ayant été immerges dans des caséines insolubles reste supérieure a ceux

immergés dans des caséines solubles (1,7 Vs 1,4).

A B
2,9
2,4
8 Q
= o
819 =
2 2
w
214 2
<

400 500 600 700

400 500 600 700
Longueur d'onde (nm)

Longueur d'onde (nm)

Figure V-34 Absorbances mesurées sur le tissu B1-Ds ayant fixé des caséines a pH 13,6 (A) et pH 4,2 (B),
et colorés avec la solution du noir amido

d. Influence de la structure du fil

Nous avons compareé 1’adhésion des protéines du lait caillé sur quatre tissus ayant des structures

de fils différentes B1-Ds, B2-Ds, B3-Ds et C-Ds (Tableau V-7).

Les protéines du lait caillé adhérent moins sur les tissus a base de fils filamentaires. En effet,
d’apres les images présentées dans la Figure V-35, les protéines adhérent plus au tissu 100%
fibreux (B1-Ds) qu’au tissu composé d’un mélange de fils fibreux et filamentaires (B2-Ds).

Cette adhésion est encore moins importante sur le tissu 100% filamentaire (tissu B3-Ds).

Figure V-35 Marquage des protéines du lait caillé sur B1-Ds (A) et B2-Ds (B) et B3-Ds (C) apres 3 cycles
de lavages
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Les courbes d’absorbance Cans/Cuitt de la Figure V-36 montrent que 1’absorbance maximale de
I’échantillon fibreux est plus élevée que celle de 1’échantillon mélange fibreux/filamentaire,

respectivement 10,24 et 5,2 au bout de trois lavages.

<O B2-Ds 01 lavage A 2 lavages 3 lavages
O B1-Ds 1 lavage 2 lavages % 3 lavages
14
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10 X X X x X X %
X X
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Figure V-36 Mesures des absorbances sur les tissus B1-Ds (bleu) et B2-Ds (rouge) ayant subi jusqu’a 3
cycles de lavage

La Figure V-37 montre I’influence du matériau des fibres. Les protéines adhérent moins au tissu

en PA qu’au tissu en PET.

Figure V-37 Marquage des protéines du lait caillé par le noir amido sur le tissu B2-Ds (A) et le tissu C-Ds
(B) aprés 3 lavages

Les courbes d’absorbances Cans/Crer présentées dans la Figure V-38 montrent que les protéines

partent plus facilement du tissu filamentaire a base de polyamide au lavage.
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Figure V-38 Mesures des absorbances sur les tissus B2-Ds (bleu) et C-Ds (rouge) ayant subi jusqu’a 3

V.3.3.3 Etude de la désorption :

cycles de lavage

Les mesures des absorbances du surnageant des solutions de lavages des tissus colmatés avec

du caillé mélangées avec de la solution du noir amido et centrifugées sont présentées dans la

Figure V-39. Le point rouge correspond a la solution référence dans laquelle les échantillons

B1-Ds, B3-Ds propres ont été lavés. La référence de 1’échantillon B1-HI est différente et

indiquée sur le graphique.
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Figure V-39 Absorbances du surnageant des eaux de lavages mélangées a la solution de noir amido apreés
chaque cycle sur 4 tissus différents (mesures a 620 nm)

Les résultats montrent que ces absorbances augmentent en fonction du nombre de lavage. Ceci
indique qu’il y a moins de protéines qui se détachent des fibres au cours des lavages. Cette
désorption est plus rapide sur le tissu hydrophile B1-HI étant donné qu’au bout du deuxiéme
lavage, 1’absorbance correspond a celle de la référence. Elle est moins rapide sur 1’échantillon
filamentaire B3-Ds vu que I’absorbance de la référence n’est atteinte qu’au bout du 5™ lavage.
Concernant I’échantillon fibreux, 1’absorbance de la référence n’est pas atteinte méme avec 5
lavages. Cela indique qu’ils restent des protéines sur la surface des fibres méme apres le 5

lavage.

D’aprés ces résultats, la désorption des protéines du lait caillé est meilleure sur le tissu
hydrophile et le tissus filamentaire. Ceci permet d’avoir un nettoyage plus facile des tissus apres

la filtration.

V.4. Conclusion

Dans ce chapitre, nous nous sommes intéressés a 1’influence de la structure des tissus filtrant
sur I’égouttage du lait caillé. La cinétique de la filtration ainsi que le colmatage des tissus par

des protéines laitiéres ont éte étudiés.

La cinétique de filtration dépend de la structure des tissus seulement pendant la premiére phase

de la filtration avant la formation du gateau. Une fois le gateau est formé, les cinétiques sont
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similaires méme si les structures des filtres sont différentes. Ceci est vraisemblablement lié a la
résistance du gateau élevee comparée aux suspensions minerales étudiées dans le Chapitre V et

a la pression 50 fois plus faible.

Les effets les plus observés pendant la phase de la filtration en profondeur sont ceux de la taille
des pores et la densité de pores qui sont liées au choix du fil. Avec un fil fin, il est possible de
sélectionner des densités de fils élevées et donc d’avoir plus de pores par unité de surface avec

une taille plus petite.

Contrairement a la tendance constatée pendant la filtration de la suspension de carbonate de
calcium, la formation du gateau est plus rapide sur les tissus ayant de larges pores. En effet, le
lait caillé se caractérise par des agrégats grossiers par rapport a la taille des particules dans la
suspension de carbonate de calcium. Lorsque les pores sont petits, ces agrégats sont arrétés a la
surface du tissu évitant ainsi son colmatage. En revanche, les larges pores sont plus susceptibles
a étre colmatés par les grosses particules, ce qui bloque le drainage du filtrat pendant la premiere
phase de filtration (échantillon F1-3). Ces résultats rejoignent ceux des résistances spécifiques

des gateaux de filtration des suspensions modeles présentés dans le chapitre 1V.

Nous avons également mis en place un test basé sur la caractérisation des protéines fixées dans
les tissus par une méthode de colorimétrie. Les protéines adhérent plus sur les tissus a base de
fils fibreux et de fibres hydrophobes.
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Chapitre VI :  Etude de la fonction électrode des tissus conducteurs

VI.1.Introduction:

L’objectif de ce chapitre est d’étudier la fonction électrode des tissus conducteurs développés
et décrits dans le chapitre 11. Ce chapitre est donc consacré a la caractérisation électrique de ces
tissus. Nous avons commencé par 1’étude de 1’influence de la structure des tissus conducteurs
sur leur résistivité électrique surfacique et volumique. Par la suite, nous avons développé un
banc de test qui permet de mesurer la résistivité ionique des tissus dans un électrolyte ainsi que

la surface d’échange de ces tissus utilisés comme électrodes.
V|1.2.Caractérisation électrique des tissus :
VI1.2.1 Mesure de la résistivité électrique a I’air des tissus:

VI1.2.1.1 Tissus isolants :

Les résistances électriques surfaciques et volumiques des tissus testés ont varié respectivement
de 5. 10'% 3 2.10* Q et de 4.10™ & 1.10'? Q.cm. Aucune corrélation n’a été trouvée entre ces

valeurs et la perméabilité a 1’air des tissus.

<© Volumique (Q.cm) Surfacique (Q)

1E+15
-
62 A
1E+14 I 1 Cr22
Q
=]
z
g
S 1E+13 -
9 Sat8
3 1
2 cr22
(7]
§ 16412 3 s62 4
& sats
1E+11
1E+10
0 100 200 300 400 500

Perméabilité a I'air (I/m?/s)

Figure VI-1 Résistivité électrique volumique des tissus isolants
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VI1.2.1.2 Tissus conducteurs:

L’objectif de cette partie est de déterminer 1’influence de 1’armure ainsi que de la densité des
fils conducteurs sur la résistivité électrique des tissus. Des tissus composés d’un mélange de
fils de polyamide (PA-MF) et de fils conducteurs en polyamide enduits avec de I’argent (Ag-
MF) dans le sens de la trame ont été testes. Ces tissus ont été fabriqués dans notre laboratoire
en utilisant des métiers a tisser pilotes. Dans 1’objectif de fabriquer des tissus de structures trés
variées, nous avons sélectionnés 6 armures différentes. Notre choix s’est basé sur des facteurs
CFF différents (Cf Chapitre I1).

Dans le Tableau VI-1, les tissus composés de 100% des fils conducteurs en trame Ag-MF avec
une densité de 20 duites par cm sont présentés. Les clichés microscopiques montrent que les
armures non symétriques presentent deux faces : une face conductrice ou les fils d’argents sont
présents en majorité, et une face isolante ou les fils de propyléne sont les fils les plus visibles

(Tableau I1-6 et Tableau 11-7 pour plus de détails sur ces armures et ces tissus)

Tableau VI-1 Images microscopiques des faces isolantes et conductrices
Cr22T- Sat8T- S62T-
AgMF20 AgMF20

Ech S33-AgMF20

Face
conductri

ce

Face

isolante

La longueur du flotté des fils conducteurs ainsi que la surface totale des fibres conductrices ont
été mesurées sur ces clichés microscopiques en utilisant un logiciel de traitement d’image. Les

différents résultats sont présentés dans le Tableau VI-2.
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Tableau VI-2 Les parameétres d’armure déduits des images microscopiques (100% fils conducteurs en

trame)
Armure Face conductrice Face isolante

Longueur du flotté Surface totale des fibres | Surface totale des fibres
conducteur (mm) conductrices (%) conductrices (%)

Cr22 0,4 +0,03 22+1 22+1

Sat8 1,51 +0,07 49+ 2 7+£0,3

S62 1,33+0,05 43 +2 17 +0,7

S33 0,78 £ 0,02 24 £ 2 24 £ 2

S32 0,71+ 0,04 4+1 18+2

S41 0,86 £ 0,03 31+1 17+0,1

a. Mesures de la résistivité électrique surfacique et volumique:

1. Influence du pourcentage du fil conducteur

L’armure sélectionnée est le satiné 6-2 (S62). Nous avons réalise des tissus avec 4 pourcentages
différents des fils conducteurs: 6,25%, 12,5%, 25 % et 100% par rapport au hombre de fils de
trame. Les mesures des résistivités électriques surfaciques et volumiques sont présentées dans
la Figure VI-2 et la Figure VI-3.

2E+03

$.

S S62T-AgMF12.5%
1E+03  S62T-AgMF6.25% ~~._ . °

-
..

------

g -—-
S62T-AgMF25%
S5E+02 S62T-AgMF20

Résistivité électrique surfacique (Q)
I

OE+00

0 5 10 15 20 25 30 35
Pourcentage en fils conducteurs (%)

Figure VI-2 Résistivité électrique surfacique en fonction du pourcentage en fils conducteurs des tissus S62
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2E+04

2E+04 S62T-AgMF6.25%

1E+04 e

-
--------

5E+03 O
S62T-AgMF20

Résistivité électrique volumique(Q.cm)

0E+00
0 5 10 15 20 25 30 35
Pourcentage en fils conducteurs (%)

Figure VI-3 Résistiviteé électrique volumique en fonction du pourcentage en fils conducteurs des tissus S62
Ces résultats montrent que les résistivités électriques surfaciques et volumiques diminuent si le
pourcentage de fibres conductrices augmente. En augmentant le nombre de fils de trame de 6,25

% a 100%, ces résistivités diminuent d’un facteur 4 environ.

La résistivité électrique mesurée sur le tissu isolant a base de 100% de fils PA-MF est de 2.10!
Q.cm en volume et 1,3.10*° Q en surface. Les résistivités ont donc été divisées par environ 107,
par rapport aux tissus isolants en intégrant seulement 6,25% de fils conducteurs dans le sens de

la trame. Ce pourcentage représente 1,6% du nombre total de fils dans une unité de répétition.

ii.  Influence de ’armure:

La Figure VI-4.A présente la résistivité électrique surfacique mesurée sur I’endroit et I’envers
des tissus composés de 100% des fils conducteurs Ag-MF avec une densité de 20 duites par

cm. Le seul parameétre qui varie entre ces échantillons est I’armure.
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Figure VI1-4 Résistivité électrique surfacique sur la face conductrice et la face isolante (A) et en fonction
du CFF pour la surface conductrice (B).

Comme attendu, les résistivités électriques surfaciques ne sont pas similaires sur les deux faces
des tissus dont I’armure n’est pas symétrique. L’écart de la résistivité électrique des deux faces
dépend de I’armure. Pour les armures Sat8, S62 et S32, les faces isolantes présentent une
résistivité électrique trés élevée (de I’ordre de 10! & 102 Q), par rapport aux faces conductrices
ce qui correspond pratiquement a la résisitivité électriques échantillons qui ne contiennent

aucun fil conducteur.

Lorsque le pourcentage de fibres conductrices des tissus Sat8, S41 et S33 diminue, cette
résistivité décroit (Figure VI-5). Pour les trois autres échantillons (S62, S32, Cr22), la résistivité

reste trés élevée malgre un pourcentage de fibres conductrice élevé.
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Log {résistivité électrique surfacique (1))
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Figure VI-5 Résistivité électrique surfacique de la face isolante en fonction du pourcentage en fibres
conductrices

surfacique sur les deux faces du tissu est faible (Armures S33 et S41, Figure VI1-4). Malgré le
fait que ces tissus sont composes de la méme quantité de fils conducteurs par unité de surface,

les résistivités surfaciques ont varié de 5.10? Q et 10'° Q sur 1’endroit du tissu.

(A) (B)
12 12
g S €22 = S 22
0.!10 -.g-
3 @
= 3
[*] [=2
S B~
o a
@
g g =]
= {=2
o & s32 = $ 532
T , $33 9,
-w Y
2 ° 0541 S62 satg b O
z OO = 533 Q0
g2 iz s41 s Sat8
— @
1] =
So w0
0 20 40 60 - 0 0,5 1 1,5 2
Surface apprente des fibres conductrices (%) Longueur du flotté (mm)

Figure VI-6. Résistivité électrique surfacique Vs la surface apparente des fibres conductrices (A) et la
longueur du flotté du fil conducteur sur la face conductrice(B)
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Dans la Figure VI-6. A, nous avons lié la résistivité surfacique de la face conductrice, aux
propriétés des armures a savoir la longueur du flotté du fil conducteur et la surface apparente

des fibres conductrices.

......

surfacique est élevée. Les résistivités des armures S33, S41, S62 et Sat8 varient linéairement

avec la surface apparente des fibres conductrices.

b. Analyse et discussion :
Nous avons réalisé des mesures de topographie de surface de ces échantillons afin de
comprendre le comportement des échantillons Cr22T-AgMF20 et S32T-AgMF20 et expliquer
pourquoi ils ne satisfont pas la relation linéaire entre la résistivité électrique et la surface
apparente des fibres conductrices. Les images obtenues a partir des mesures du profilometre
ont été présentées dans le chapitre 2. Les spectres de la topographie de surface le long d’un fil
de trame ont été tracés (Figure VI-7). Les fils de chaine PP-TMF sont texturés, les parties
rugueuses du spectre correspondent donc a ces fils. Les parties lisses, tracées en rose,
correspondent aux fils d’argent Ag-MF. Des images microscopiques d’un fil de trame ont été

présentées au-dessus des spectres afin de mieux visualiser les fils correspondant a chaque pic.
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Figure VI-7 Surface profile spectra of fabrics cross section (data corresponding to conductive yarns are
plotted in pink)

L’écart d’amplitude entre les fils de trame conducteurs et les fils de chaine isolants varie en
fonction de I’armure. Si les fils conducteurs ont une amplitude trés faible par rapport aux fils
isolants, ils ne sont pas accessibles par les électrodes lors de la mesure de la résistivité
électrique. Les fils isolants, qui créent une surépaisseur dans ce cas, sont les seuls fils qui sont
au contact avec les électrodes. La mesure ne se fait que sur les zones isolantes de la surface des

tissus réellement, ce qui pourrait expliquer la résistivité électrique élevée.

En analysant le spectre de 1’échantillon Cr22T, nous pouvons remarquer gue pour cette armure
ce sont les fils de PP qui sont en surface. La plus haute amplitude correspond aux fils de PP
comme le montre I’image microscopique au-dessus du spectre. La plus petite amplitude
correspond donc aux fils d’argents. L aspect aigu du spectre montre que la sonde n’a pas réussi
a atteindre ces fils. La profondeur des fils d’argent est donc plus élevée que 0,3 mm. Les images
de la topographie de surface ont également confirmé ceci étant donné qu’avec un seuillage de

0,3 mm, les fils de trame sont invisibles sur la photo (Tableau 11-8, Chapitre I1).

Le spectre de la mesure de la topographie de surface de 1’échantillon Sat8T-AgMF20 montre
que les fils d’argent sont en surface. Ceci permet d’assurer un bon contact entre les électrodes

de mesure et les fils conducteurs. Concernant 1’échantillon S32T-AgMF20, seules les parties
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des fils conducteurs ayant des longs flottés sont proches de la surface du tissu. La différence

d’amplitude entre ces flottés conducteurs et les fils PP-TMF est d’environ 100 um.

D’aprés la Figure V1-8, la rugosité de la surface dépend de I’armure. Elle augmente avec 1’écart
d’amplitude entre les fils de chaine en PET et les fils de trame conducteurs. Une rugosité
importante correspond a une présence majoritaire des fils de polyester en surface, et donc un
mauvais contact entre les électrodes de mesure et les fils conducteurs. Ceci explique

I’augmentation de la résistivité électrique surfacique avec la rugosité de la face conductrice.

12

X Tw22
10

X s32

4 $33

X %%

2 Satg 41 02

(surface electrical resistivity (€2))
[s2]

o
=
L]

lo

0,02 0,04 0,06 0,08 01
Surface roughness Sq

Figure VI-8 Résistivité surfacique de la face conductrice en fonction de la rugosité de surface
Sur les faces isolantes, la résistivité élevée des échantillons S62, S32 et Cr22 (Figure VI-5) peut
s’expliquer par la topographie qui met en évidence que les fils conducteurs ne sont pas en

surface.

En conclusion, ces résultats montrent que la composition d’un tissu en fibres conductrices n’est
pas le seul paramétre qui contrble sa résistivité électrique. La structure de ce dernier a une
influence importante sur cette propriété. Comme ces tissus sont hybrides (composés d’un
mélange de fils isolants et de fils conducteurs), le type d’entrecroisement entre les fils de trame
et de chaine a un effet sur la position des fibres conductrices au sein du tissu. Le paramétre le
plus influent est la qualité de contact entre les fils conducteurs et les électrodes de mesure
(Sekerden 2013). En effet, la résistance engendrée par le contact entre les électrodes et la

surface du tissu fait augmenter la résistance totale du tissu (Eddib and Chung 2017).
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V1.2.2 Mesure de la résistivité ionique :

La résistivité ionique des tissus ont été calculée en utilisant I’équation 11-9 évoquée dans le
chapitre 11 et exprimée en fonction de la porosité et de la résistivité électrique dans la Figure
VI-9. Ces essais ont été réalisés sur les échantillons contenant 100% de fils conducteur en trame.

A B
8E+04 8E+04
. TE+04 S <l o = 7E+04 ® ®
[ S =)
S S~<2 i o
S 6E+04 S~ %6E+04 g
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g c
S 4E+04 y =-2812,1x + 273060 2 4E+04
el R?2=0,916 £
2 3E+04 £ 3E+04
5 @
§ 2E+04 & 2E+04
o
1E+04 1E+04
0E+00 0E+00
70 72 74 76 78 80 0 5 10 15
et Log (Résistivité électrique volumique
Porosité (%) (Q.cm)

Figure VI-9 Résistivité ionique des tissus en fonction de la porosité (A) et de la résistivite électrique
volumique (B)

L’¢cart de la résistivité ionique entre les tissus est moins élevé que celui de la résistivité
électrique. Ces deux résistivités ne sont pas liées comme le montre la Figure VI-9.B. Par
ailleurs, nous avons trouvé une bonne corrélation entre la résistivité ionique et la porosité des

tissus.

La résistivité ionique de textiles saturés en électrolyte a été peu étudiée. Cependant, il y a une
bibliographie plus conséquente concernant les membranes séparatrices dans les batteries. En
effet, le rapport de la résistivité de la membrane poreuse remplie d’électrolyte (Rsa, ©.m),
utilisées comme un séparateur dans cellule électrochimique, par la résistivité électrique de
I’électrolyte (B, Q.m) est appelé le nombre de MacMullin (Nm), défini par I’Equation VI-1,
(Brodd 2013).

Equation VI-1
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Le nombre de MacMullin était également exprimé en fonction de la tortuosité t et de la porosité
€ pour caractériser les membranes séparatrices dans les batteries de Lithium. Ces relations
dépendaient de la structure de la membrane séparatrice (non tisse, tissu, membrane en polymere
poreuse...) ainsi que le modéle des capillaires adapté. L’expression générale du nombre de
MacMullin est donnée dans I’Equation VI-2 (Martinez, 2009) ol m et n sont des constantes

empiriques.

Equation VI-2

Dans leurs études, Abraham et Djian ont exprimé ce nombre selon I’Equation VI-3 pour une
membrane microporeuse (membranes Celgrad de différentes porosités) utilisée comme un
séparateur dans une batterie de Lithium (Abraham 1993) et (Djian 2007). Les pores sont

considérés ici comme des tubes inclinés.

Equation VI-3

2
T
Nm:_

&

Dans ce cas, par équivalence des équations VI-2 et VI-3, la résistivité spécifique de la

membrane Rsa est inversement proportionnelle a la porosité :

Equation VI-4

Si on considere que la tortuosité des tissus testés est égale a 1, et que les pores des tissus sont
des tubes cylindriques paralléles, I’Equation VI-4 pourrait expliquer la tendance mise en

évidence dans la Figure VI-9.A.

V1.2.3 Caractérisation de la surface d’échange des tissus conducteurs
VI1.2.3.1 Influence de la conductivité de la solution électrolyte:

La solution électrolyte sélectionnée pour ces mesures est une solution de NaCl. Nous avons
testé a quatre concentrations différentes : 5 mmol/l, 17 mmol/l, 25 mmol/l et 100 mmol/l. Tout
d’abord, nous avons vérifi¢ que la conductivité électrique de 1’électrolyte est bien

proportionnelle a sa concentration (Figure VI-10).
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Figure VI-10 Vérification de la loi théorique
La surface d’échange entre les tissus électrodes, a tout d’abord été mesurée sur des tissus ayant
I’armure satiné S62 des densités de fils d’argents variées dans le sens de la trame, et a différentes
concentrations d’électrolyte (Figure VI-11). Pour les tissus composés de plus de 25% de fils

conducteurs dans le sens de la trame, cette surface dépend peu de la concentration d’électrolyte.

mMo~06mS/cm mWo~2mS/cm MW o~3mS/cm Mo~ 10mS/cm

22,00
20,00
18,00

16,00
14,00
12,00
10,00
8,00
6,00
4,00
2,00
0,00

S62T-AgMF20 S62T-AgMF25% S62T-AgMF12.5% S62T-AgMF6.25%

Surface d'échange (cm?)

Figure VI-11: Influence de la concentration de I’électrolyte sur la surface d’échange des différents tissus
Les échantillons S62T-AgMF12.5% et S62T-AgMF6.25% présentent un pourcentage de fibres
conductrices faible par rapport aux fibres totales. La surface d’échange entre ces tissus
électrodes et les ions de la solution électrolyte diminue si la conductivité électrique de la
solution o est plus elevée. Nous expliquons cette tendance avec 1I’hypothese suivante : lorsque
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la quantité d’ions est ¢levée dans la solution, la quantité de fibres dans ce tissu ne suffit plus
pour faire déplacer tous les ions, ce qui se traduit par une surface d’échange plus faible. La
surface spécifique des fibres conductrices n’est pas suffisante pour assurer la conductivité
électrique des solutions dont la conductivité est élevée. Le calcul de la surface d’échange est

donc erroné.

Nous pouvons conclure que le pourcentage de fibres conductrices doit étre adapté a la

conductivité électrique de la solution ionique testée.

VI1.2.3.2 Influence du pourcentage des fibres conductrices :

L’étude de I’influence du pourcentage de fibres conductrices sur la surface d’échange de
I’¢électrode a été réalisée en utilisant les tissus a base de fils d’argent, étudiés dans la section

V1.2.1.2, ainsi que les tissus a base du fil d’Inox présentés dans le chapitre II.

a. Tissus a base des fils d’argent:
Nous avons sélectionné les solutions ayant des conductivités électriques de 0,6 mS/cm et de 2
mS/cm pour étudier I’influence du pourcentage des fibres conductrices sur la surface d’échange
ionique des tissus d’argent S62. La surface d’échange des tissus €lectrodes est tracée en fonction

du pourcentage total des fibres conductrices dans le tissu dans la Figure VI-12.

20 0.6 mS/cm 2 mS/cm

18
16
14
12
10

Surface d'échange (cm?)

8
6
4
2
0

0 5 10 15 20 25 30 35 40

Pourcentage des fibres conductrices (%)

Figure VI-12 Surface d’échange en fonction du pourcentage des fibres conductrices dans les tissus
d‘argent : armure S62
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Nous constatons un seuil au-dela duquel les surfaces d’échange des tissus sont équivalentes
quel que soit le pourcentage de fibres conductrices. Ce seuil est de 10% pour la solution la
moins concentrée et de 25% pour la solution plus concentrée. Cela veut dire que pour les deux
solutions respectives, 10% et 25% de fibres conductrices a base d’argent sont suffisants pour

faire déplacer tous les ions.

b. Tissus a base des fils d’Inox:
La surface d’échange des tissus a base de fils d’Inox a été mesurée avec la solution de 0,6
mS/cm. Ces tissus sont composes de mélanges de fils PET-FF et I-FF dans le sens de la chaine
et de la trame avec des pourcentages de fibres conductrices variant de 6 a 50%. Les échantillons

sont nommés FC-x% avec x le pourcentage en fibres conductrices.

D’aprés la Figure VI-13, un seuil de pourcentage des fibres d’Inox est également observé. Au-
dela d’un pourcentage d’environ 10%, la surface d’échange A reste inchangée. Ceci correspond

au méme pourcentage limite identifié pour les tissus a base de fibres d’argent.
25
20
15

10

Surface d'échange (cm?)

0 10 20 30 40 50 60

Pourcentage des fibres conductrices (%)

Figure VI-13 Evolution de la surface d’échange A en fonction du pourcentage des fibres d’Inox

V1.2.3.3 Influence de ’armure :

La surface d’échange d’électrode des tissus utilisés a base de fibres PA enduit Argent a ete
déterminée avec une concentration en électrolyte de 5mol/l. Les électrodes de référence (Réf-
ECS) ont été également testées. D’aprés la Figure VI1-14, les surfaces d’échange des tissus sont

\

similaires a celle des électrodes de référence. En effet, comme nous 1’avons expliqué

197

© 2018 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



These de Manel Beldi, Université de Lille, 2018

Développement des tissus filtrant électrodes Chapitre V

auparavant, lorsque le pourcentage de fibres conductrices est supérieur au seuil, la surface

d’échange ionique est la méme quelques soit ce pourcentage, et varie peu avec I’armure.

[l Face conductrice Face isolante
20
18 [ —_— s _I_ = - - = =
= 16
1S
214
<
Q12
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210
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- 8
Q
é 6
A 4
2
0
Réf-ECS Cr22 Sat8 S62 S33 S32 S41

Figure VI-14: Surface d’échange mesurée sur les deux faces pour des tissus d’armures différentes, densité
de fils d’argent 20 fils/cm

Les résultats montrent également que la surface d’échange ne dépend pas de la face exposée a
la solution ionique malgré le fait que les deux faces ont des pourcentages de fibres conductrices
tres différents (Tableau VI-2). Par exemple, pour I’échantillon Sat8, le pourcentage des fibres
conductrices présentes sur la face conductrice est de 49% tandis que ce pourcentage est
seulement de 9% sur la face isolante. Malgré cette différence, les surfaces d’échange sont
quasiment similaires sur les deux faces. Par ailleurs, en comparant les différentes armures, la
surface d’échange n’est pas liée a la surface apparente des fibres conductrices, estimée dans le
Tableau VI-2 (Figure VI-15).
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Figure VI-15 Surface d’échange ionique en fonction de la surface apparente des fibres conductrices
Nous concluons donc que pour cette solution 1’armure n’est pas d’influence sur la surface
d’échange ionique A. En effet, au sein d’un tissu, méme si les fils conducteurs sont en dessous

des fils isolants, ils participent a I’échange ionique grace a la porosité de ces fils.

En conclusion, les résultats montrent que contrairement a la résistivité électrique dans 1’air, la
surface d’échange ionique ne dépend pas de I’armure. Elle dépend plutot du pourcentage des
fibres conductrices si ce dernier est inférieur au seuil. Ce dernier dépend de la concentration de
I’électrolyte. Plus cette concentration est élevée, plus le seuil est important étant donné que plus

de fibres sont nécessaires pour assurer 1’échange ionique.
V1.3.Conclusion :

Les résultats ont montré que la résistivite électrique des tissus hybrides dépend de leur structure.
Cette résistivite est liée a la densité de fils conducteurs. Plus cette densité est importante, moins
le tissu est résistant. L’armure est également un paramétre déterminant de la résistivité
électrique. En effet, ce parameétre défini a la fois le pourcentage de fibres conductrices apparente
sur la surface et la rugosité qui controle I’amplitude des fils conducteurs par rapport aux fils
isolants au sein du tissu. Cette rugosité a une influence sur la qualité de contact entre les fils
conducteurs et les électrodes de mesures. Les tissus rugueux ont présenté des résistivités
électriques surfaciques élevées par rapport aux autres tissus étant donné que le contact entre les
électrodes les fibres conductrices est mauvais. Pour avoir une bonne conductivité électrique

volumique, les deux faces des tissus doivent présenter une faible rugosité. Pour les tissus ayant
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des rugosités de surface faibles, nous avons trouvé une corrélation entre la résistivité électrique
et le pourcentage de fibres conductrices apparentes. La résistivité ionique n’est pas liée a la
résistivité électrique mais a la porosité des tissus. Le banc de test développé pour 1’étude a
¢galement permis de mesurer la surface d’échange d’électrodes des différents tissus. Cette
surface, contrairement a la résistivité électrique, ne dépend pas de I’armure. Par contre, elle

dépend du pourcentage des fibres conductrices dans le tissu.

Par les travaux exposés dans ce chapitre, nous avons démontré la possibilité d’utiliser les tissus
conducteurs comme électrodes dans un milieu ionique. Nous avons donc déterminé les
parametres clés qui peuvent influencer les performances dans le procédé de filtration assistée
par un champ électrique. Etant donné que 1’armure n’a pas d’influence sur la surface d’échange,
nous avons sélectionné des échantillons ayant une armure qui assure de bonnes performances
en filtration pour les tester en électrofiltration. Nous avons sélectionné les échantillons réalisés
avec les fibres d’Inox, une fibre adaptée a cette application ou les conditions électrochimiques

sont extrémes.
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Chapitre VIl :  Développement des tissus filtrants électrodes pour

I’électrofiltration

VIl.1 Introduction:

L’objectif des travaux décrits dans ce chapitre est d’étudier la faisabilité de 1’utilisation des
tissus filtrants dotés d’une fonction conductrice comme filtre et électrode ainsi que leur
influence sur les performances du procédé de 1’¢lectrofiltration. Dans un premier temps, Nous
avons étudié I’influence de la structure ainsi que la résistivité électrique du médium filtrant sur
la consommation énergétique de [’électrofiltration des boues. Par la suite, nous avons
sélectionné les tissus ayant de bonnes propriétés filtrantes et électrodes en se basant sur les
résultats des chapitres précédents. Nous avons ainsi testé plusieurs tissus, a base de fibres
conductrices pour I’utilisation a la fois comme filtre et cathode dans le procédé de

déshydratation assistée par un champ électrique.

VIl.2  Etude de I’influence des propriétes structurelles et électriques des tissus filtrants :

VI1.2.1 Description des conditions des essalis :

Dans cette partie, nous avons comparé les propriétés des gateaux de filtration ainsi que les
consommations énergétiques de 1’électro-déshydratation d’une boue bentonite avec des tissus
ayant des propriétés électriques différentes. Compte tenu du faible volume d’eau dans les
gateaux de filtration, I’efficacité de filtration est présentée par 1’indice de filtration, défini dans
le chapitre Il. L’objectif de ces essais était de voir si la consommation énergétique du procédé
était influencée par la résistance électrique des tissus filtrants. Le dispositif de filtration utilisé
a été décrit dans le chapitre Il (Cf section I1.5). La configuration classique ou un tissu filtrant et
une électrode commerciale (grille) a été utilisée. Des tissus isolants et conducteurs a base de
fils d’argent ont été utilises comme filtres des cOtés anode et cathode pour I’électro-

déshydratation d’une boue bentonite pendant environ 20 min.
VI11.2.2 Résultats :

Dans la Figure VII-1 sont présentées les consommations énergétiques de deux tissus filtres
différents. Ces tissus sont caractérisés par la méme armure et les mémes fils de chaine. Les

conductivités électriques de ces tissus sont différentes. Le tissu Sat62-50%Ag est composé de
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50% de fils d’argent en trame en mélange avec des fils en propyléne tandis que le tissu Sat62-

100%PP est complétement isolant.

004 O Sat62-100%PP A Sat62-50%Ag

®)
0,035 5 000
0,03
o AD AA
0,025
0,02 o

0,015 A

0,01

Energie cumulée/eau extraite (KWh g-1)

0,005

0 —A
13 18 23 28 33
Siccité (%)
Figure VII-1 Consommation énergétique en électro-déshydratation : filtre isolant et filtre conducteur

La Figure VI1I-2 présente les résistances hydrauliques des gateaux de filtration calculées a partir
des droites de Ruth (V= f(t/V)).

0O Sat62-100%PP A Sat62-50%Ag

1,4E+07
y = 3E+10x + 8E+06 1,2E+13
1,2E+07 R?=0,9779
egGO'OOO __1E+13
":‘E. 1,0E+07 o Qe (2] E
o G > 8E+12
£ 8,0E+06 5
(T
5 o
S > 6E+12
26,0E+06 N - 7E+10x + 1E406 3
w ) o
3 R?=0,9888 £ ez
& 4,0E+06 g
'_ (%]
‘v
o
2,0E+06 2E+12
0,0E+00 0
OE+00 5E-05 1E-04 2E-04 Sat62-100%PP Sat62-50%Ag

Volulme du filtrat (m3)

Figure VI1I-2 Résistance a I’écoulement des giteaux de filtration
La propriété conductrice du filtre Sat62-50%Ag a permis de réduire la consommation

énergétique de 30% en moyenne malgré la résistance hydraulique plus élevée du gateau de
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filtration. En effet, la hausse de la résistance hydraulique devrait engendrer une augmentation
de la consommation énergétique étant donné que 1’écoulement du filtrat est limité par le gateau.
Par ailleurs, le tissu conducteur a permis d’obtenir un gateau ayant une siccité améliorée de
20% par rapport & un filtre isolant, au bout de 20 min. La résistance électrique du tissu filtre a

donc une influence significative sur la consommation énergétique et sur la siccité du gateau.
VII.3  Tissus filtres et électrodes :

VII1.3.1 Description des conditions des essais :

Dans cette section, des tissus filtrants conducteurs ont été utilises comme filtres et électrodes
pour 1’électro-déshydratation d’une suspension de Kaolin. Le dispositif de filtration utilisé est
le méme que précédemment. La configuration ou le filtre et la cathode sont remplacés par un
seul tissu filtre et électrode a été utilisé (Cf chapitre 11, section 11.5). Seuls les tissus a base de
fils d’inox ont pu étre utilisés comme électrode dans ces essais. Les fils d’argent ne sont pas
adaptés a I’utilisation comme électrode étant donné qu’ils subissent une passivation si les
conditions de pH sont extrémes. Les fils d’inox s’oxydent également a des pH acides. IIs ne

sont donc adaptés qu’a une utilisation au niveau de la cathode.

VI11.3.2 Propriétés des tissus utilisés:

Les tissus utilisés comme cathode filtrantes dans les tests de 1’¢électrofiltration sont des tissus
composés d’un mélange des fils PET-FF et I-FF (Cf Chapitre Il). L’armure commune posséde
une bonne qualité de filtration et elle a été choisie a partir de 1’étude réalisée dans le chapitre

IV. Le paramétre qui varie pour ces échantillons est le pourcentage des fibres conductrices.
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Figure VI1-3 Mesures de la perméabilité a I’air des tissus filtrants cathodes en fonction des pourcentages
des fibres conductrices

La Figure VII-3 montre que les valeurs de perméabilité sont similaires quel que soit le

pourcentage de fibres conductrices.

VIL.3.3  Etude de la répétabilité des tests d’électrofiltration:

Nous avons réalisé les tests de répétabilité en utilisant les électrodes de références (Réf-ECS)
et le tissu filtrant C1. Le test de 1’électrofiltration de la suspension du Kaolin est réalisé 4 fois.

D’apres la Figure VII-4, la répetabilité de cet essai est bonne.
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Figure VI1-4 Les tests de répétabilités de 1’électrofiltration et influence de I’application du champ
électrique

VIL.3.4  Effet du champ électrique sur le débit d’écoulement, la siccité et la résistance
spécifique du gateau:

Nous avons présenté également sur Figure V1I-4 la courbe du volume en fonction du temps de

la filtration simple sans champs électrique. Le débit de la filtration correspond a la pente de ces

courbes. Il augmente par 1’application du champ électrique. De plus, avec une filtration simple,

le débit diminue au cours du temps alors qu’en appliquant le champ électrique la construction

et I’épaississement du gateau de filtration ne perturbent pas 1‘écoulement du filtrat.

La Figure VII-5 présente les courbes du temps divisé par le volume du filtrat en fonction du
volume du filtrat d’une filtration simple et d’une filtration assistée par un champ électrique avec

le méme tissu filtrant C1.
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Figure VI11-5 Influence de ’application du champ électrique sur la résistance a I’écoulement: Electrodes
Ref-ECS; Filtre C1; durée 1 heure

La pente de ces courbes est proportionnelle a la résistance spécifique du gateau. L’application
du champ électrique permet de diminuer la résistance spécifique du gateau, ce qui explique

I’écoulement plus rapide du filtrat dans ce cas.

Pour une méme durée de filtration (ici 1 heure), la siccité finale du gateau est de 53% en
filtration simple, alors qu’elle passe a 70% en appliquant le champ électrique. Le procédé de
I’€lectrofiltration permet donc de gagner environ 20% en siccité pour cette suspension de

Kaolin.
VI1.3.5  Influence du tissu électrode sur 1’électro-déshydratation:

VI1.3.5.1 Ecoulement du filtrat:

Le volume du filtrat du coté cathode est beaucoup plus important que celui du coté de 1’anode

(Figure V1I-6).
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Figure VI1-6 Ecoulement du filtrat du coté de I’anode (Réf -ECS+ C1) et de la cathode (FC-100).
L’écoulement du filtrat s’effectue donc principalement par la cathode pour cette suspension.
Ceci est expliqué par les phénomeénes électrochimiques qui ont lieu dans la cellule de
I’¢lectrofiltration. L eau est attirée par électroosmose vers la cathode, alors que les particules
solides sont attirées par électrophorése vers I’anode (Jennings 1999) (Figure VI1I-7). Le gateau
de filtration est formé principalement a I’anode, ce qui réduit également 1’écoulement du filtrat

par la pression hydraulique.

Boue

Anode

) Filtre
+ Filtre Cathode
)
| Electrophorése
e« @ ¢
Filtrat Filtrat

Figure VI1-7 Phénoménes électrochimiques au sein de la cellule de I’électro-déshydratation
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VI1.3.5.2 Influence de la structure de la cathode filtrante:

Dans le dispositif d’électrofiltration utilisé ici, la cathode et le tissu filtrant sont remplacés par
des textiles conducteurs. La Figure VI1I-8 présente le débit du filtrat qui correspond a chacun
des tests réalisés en utilisant toujours le méme filtre C1 et la méme électrode Réf-ECS a I’anode

mais des cathodes textiles différentes.
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Figure VI11-8 Courbes du volume du filtrat en fonction du temps
Les courbes montrent que le débit de I’écoulement du filtrat n’est pas influencé par la structure
de la cathode. La seule différence entre ces courbes est au niveau de la masse du filtrat dans les

premieres secondes de la filtration. Ceci est li¢ a I’efficacité de filtration qui dépend de la

structure des tissus (Figure VI11-9)
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Figure VI11-9 Concentration du filtrat en particules solides
L’efficacité de filtration la plus élevée est celle du filtre isolant FC-0 utilisé avec les électrodes
Ref-ECS (99%). Afin d’améliorer ’efficacité de filtration des tissus électrodes, un traitement

de calandrage est envisagé.

VI1.3.5.3  Siccité des gateaux

Pour cette configuration, I’écoulement préférentiel du filtrat est a travers la cathode. Le gateau

est donc principalement formé au niveau de 1’anode. Les mesures de la siccité sont présentées

dans la Figure V1I-10.
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Figure V11-10 Siccité du gateau en fonction des tissus filtrants et des électrodes
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Les siccités des gateaux obtenus avec les tissus électrodes varient entre 62% et 67 %, ce qui est
du méme ordre de grandeur que la siccité du gateau obtenu avec 1’électrode R¢f-ECS. La Figure

VI1-11 montre un exemple de ces gateaux.

Figure VII-11 Géteau de filtration final

VII1.3.5.4  Mesures du pH et de la température & I’anode et a la cathode :

La Figure V1I-12 présente 1’évolution de la température a I’anode et a la cathode au cours du

temps pour deux configurations différentes a I’anode et a la cathode.
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Figure VI1-12 Température enregistrée a I’anode et a la cathode: différentes configurations
anode/cathode : trait plein systeme classique — traits pointillés filtre électrode a la cathode
La température dans la cellule de filtration est plus élevée avec le systéme classique composé
des électrodes Réf-ECS et du filtre C1. Dans ce cas, la température a 1’anode est élevée par
rapport a celle de la cathode pouvant atteindre 63 °C. L’utilisation du tissu filtre électrode FC-
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25 permet de réduire la température a I’anode et la cathode. Celle-ci ne dépasse pas les 31 °C
aux deux poles de la cellule de filtration. En effet, les problémes d’élévation de température
peuvent étre liés a I’asséchement des électrodes surtout au niveau de 1’anode qui présente le
pble repoussant des molécules d’eau. Contrairement aux grilles métalliques, la structure
fibreuse des tissus permet de garder les molécules d’eau en son sein par capillarité, ce qui

réduirait I’élévation de température.

La Figure VI11-13 montre les valeurs du pH des filtrats au niveau de la cathode et de I’anode.
Celui-ci est trés acide a I’anode (2,5 en moyenne) et basique a la cathode (11,5 en moyenne) a

cause de la formation des ions H* et OH" respectivement (Citeau, Larue, et Vorobiev 2011).
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Figure VI1-13 Mesures du pH du filtrat a ’anode et a la cathode

VIL.3.5.,5 Consommation énergétique:

La Figure V1I-14 présente la consommation énergétique spécifique en E;* fonction de la siccité
instantanée du gateau. Ces tests sont les mémes que ceux présentés dans Figure VII-8. Un test
supplémentaire est présenté, celui les électrodes en titanes Réf-ECS sont utilisées avec le filtre

C1 al’anode et a la cathode.
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Figure VI1I1-14 Energie consommée en fonction de la siccité du gateau
La combinaison ayant donné la consommation énergeétique spécifique la plus élevée est la
combinaison traditionnelle ou les filtres en textiles sont placés devant les électrodes (Réf-ECS
et filtre C1). En effet, le filtre C1 est un tissu qui présente une résistance électrique élevée qui
pourrait engendrer une résistance supplémentaire dans la cellule, induisant une consommation
énergétique plus importante. En remplacant cette combinaison par un seul matériau, le tissu
filtre conducteur, uniquement au niveau de la cathode, nous avons réussi a diminuer la
consommation énergétique d’au minimum 25% avec le tissu contenant le moins de fibres
conductrices. Cette consommation est baissée d’environ 50% en utilisant des tissus cathodes

contenant au moins 25% de fibres conductrices.

La Figure VII-15 présente la consommation énergétique spécifique totale pendant le test de
1’électro-déshydratation en fonction du pourcentage des fibres conductrices dans le tissu

cathode.
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Figure VI11-15 Energie totale consommeée en fonction du pourcentage des fibres conductrices
L’évolution constatée est corrélée avec une droite décroissante. En effet, la consommation

énergétique diminue si la cathode contient plus de fibres conductrices.

Cette consommation est également présentée en fonction de la surface d’échange des tissus
cathodes. A I’exception de I’échantillon FC-19, il y a une trés bonne corrélation entre ces deux
parametres. Le banc, que nous avons mis en ceuvre pour cette étude (Chapitre 11.4.2), permet
donc de sélectionner les tissus conducteurs qui sont susceptibles de garantir des performances

d’¢lectrode optimisées.
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Figure VI11-16 Energie totale consommée en fonction de la surface d’échange ionique
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VII.4  Conclusion:

La comparaison des performances en filtration entre le procédé de la filtration par géateau
classique et la filtration assistée par un champ ¢€lectrique a montré 1’intérét de celui-ci. En effet,
la résistance a I’écoulement est beaucoup moins ¢élevée grace a 1’application du champ
électrique, réduisant ainsi la durée de la filtration. Un gain de 20% au niveau de la siccité gateau
est également constaté pour une filtration d’une heure. Ces résultats rejoignent les résultats des

travaux de la these de Citeau (Citeau 2012).

La partie novatrice de ce projet de these était d’utiliser une seule membrane dans le procédé de
I’électrofiltration, assurant a la fois la fonction filtrante et la fonction électrode. Les études
exposées dans le chapitre VI ont montré qu’il est possible d’utiliser des tissus conducteurs
comme des électrodes dans un milieu ionique. Ces travaux ont également démontré que
I’armure du tissu électrode n’a pas d’influence sur ses performances. Nous avons donc
sélectionné une armure filtrante, dont les performances filtrantes ont été étudiées dans le
chapitre 1V, afin de développer les tissus électrodes. Les pourcentages des fils conducteurs ont
été variés dans ces tissus. Notre étude dans ce chapitre a donc porté sur I’influence du
pourcentage des fibres d’inox, une fibre adaptée a notre application, sur les performances

d’électrodes dans le procédé de filtration assistée par un champ électrique.

D’une part, nos études ont montré que les tissus filtrants conducteurs peuvent remplacer le
couple filtre/cathode dans le procédé de 1’électrofiltration. Cette configuration innovante et
completement nouvelle dans cette application est trés intéressante en termes d’économie,
écologie et performances du procédé. En effet, la consommation énergétique de ce procédé est
inférieure a celle de la configuration classique ou une électrode et un tissu filtrant isolant sont
utilisés. Elle a baissé de 25% avec seulement 6,25% de fibres conductrices. Cette baisse est de
50% si le pourcentage des fibres conductrices dans la cathode est de 25% ou de 50%. D’autre
part, ces travaux ont également montré qu’a 1’échelle laboratoire, la nouvelle configuration
permet d’éviter les problémes d’élévation de température au niveau des électrodes grace a la
structure fibreuse des tissus électrodes permettant d’emprisonner 1’eau par capillarité et éviter

I’asséchement.
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Conclusion Générale

La structure du textile filtrant est I'un des paramétres clés en filtration par gateau des milieux
dispersés solide-liquide. L’objectif de ce projet de these est de développer un medium tissé
innovant a usage filtre et électrode dans le procédé de 1’électro-déshydration. Nous avons ainsi
étudié la propriété filtrante des tissus par 1’analyse de I’influence de la structure des tissus
filtrants sur les performances en filtration de deux différents milieux dispersés : le lait caillé et
la boue. Par la suite, nous avons intégré des fils conducteurs dans ces tissus et avons étudié
leurs propriétés électriques et en particulier leur propriété électrode. Enfin, nous avons testé ces
tissus comme filtre et électrode dans le procédé d’électro-déshydratation d’une suspension

modéle.

Nous avons commencé nos travaux par 1’¢laboration de plusieurs tissus filtrants de structures
différentes en faisant varier la nature des fibres, la structure et la densité des fils ainsi que
I’armure. Ces tissus ont été analysés par des observations microscopiques, des mesures
d’épaisseur et de porosité. Les tailles des pores ont été estimées en utilisant une méthode
géométrique. Afin de comprendre d’une maniere simple le lien entre la structure d’un tissu et
le débit d’un fluide qui le traverse, nous avons analysé les mesures de la perméabilité a
I’air. Nous avons lié cette perméabilité a la taille, la densité, la forme des pores ainsi qu’a la
porosité des fils. La taille des fils est un parametre déterminant car elle conditionne la densité
de fils maximale et donc la densité et la taille des macro-pores. La perméabilité a ’air est
proportionnelle a une puissance de la taille de ces pores inter-fils, qui dépend de la structure du
fil. La densité maximale des fils est également liée a I’armure. En effet, chaque armure est
composée de quatre types de pores de formes différentes, définis dans la littérature. Ces pores
ont des déformabilités différentes, ce qui conditionne la densité maximale des fils. La présence
des micro-pores, au sein des fils eux méme et qui dépend de leurs structures et leurs pilosités,
influe également sur la perméabilité a ’air. A porosité égale, un tissu composé de fils fibreux

est moins perméable qu’un tissu composé de fils filamentaires.

Nous avons par la suite étudié la fonction filtrante des tissus. L’influence des propriétés
structurelles et physiques des textiles sur leurs propriétés filtrantes est étudiée dans la littérature
par quelques auteurs. Les performances des tissus en séparation solide-liquide dans les filtres

presses dépend de la nature du fil, sa texturation, sa finesse, mais aussi de la densité de tissage
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et de I’armure. Nos travaux sur la filtration de deux suspensions modeles ont confirmé les
hypotheéses évoquées dans la littérature sur ’influence de la structure des média filtrants sur les
cinétiques de filtration ainsi que les phénoménes de colmatage. L’influence de 1’armure sur les
propriétés filtrantes a été analysée par une nouvelle approche en comparant celles-ci a la forme
des pores. La formation du gateau s’est avérée plus rapide sur des pores de type 1 (toile). Les
pores de type 4 (satin) sont les pores qui présentent le colmatage le plus faible. La résistance
spécifique du gateau de filtration dépend également de la structure du tissu filtrant. D’autre part,
I’influence de la structure des média filtrants sur 1’égouttage du lait caillé a été étudice.
Contrairement aux résultats obtenus lors de la filtration des suspensions modeles, les cinétiques
d’égouttage du lait caillé dépendent peu de la structure du média filtrant & partir du moment ou
le gateau est formé. En effet, les pores des tissus filtrants sont rapidement colmatés par les
agglomérats du lait caillé, qui sont, contrairement aux particules minérales dans les suspensions
modeles, collants et volumineux. Cette altération de la structure poreuse des filtres réduit le
débit de filtrat de la méme maniére indépendamment de la structure des tissus propres. En outre,
la résistance a I’écoulement du gateau du lait caillé est beaucoup plus importante que celle des
suspensions minérales. Cependant, le décolmatage du gateau ainsi que 1’encrassement du filtre
dépendent de sa structure et en particulier de la structure et la composition chimiques des fils
et des fibres qui le composent. Le gateau de filtration du lait caillé adhére plus sur les tissus
composés de fils fibreux. Ces tissus fibreux présentent également un encrassement important
par les protéines laitiéres. L’adhésion de ces protéines a la surface des filtres dépend également

de la nature des fibres et en particulier de leur hydrophobie et leur potentiel zéta.

Dans la suite des travaux, nous avons étudié la fonction électrodes des tissus filtrant
conducteurs, développés dans le cadre de ce projet. En effet, I’électro-déshydration des boues
est une étude qui s’integre dans le cadre du projet Deshybou. L’optimisation de ce procédé par
le développement d’un tissu filtre doté d’une fonction d’électrode fait partie des objectifs de ce
projet collaboratif dont les attentes sont une efficacité de déshydratation supérieure et une
consommation d’énergie réduite. Ceci nécessite de bien maitriser a la fois les fonctions de filtre
mais aussi celle d’électrode. Par ailleurs, les textiles conducteurs se sont beaucoup développes
au cours des 10 derniéres années mais il y a peu de description des conditions requises pour

leur application en tant qu’électrode.
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Dans un premier temps la résistance électrique des tissus conducteurs développés a été etudiée.
Elle dépend principalement du pourcentage des fibres conductrices mais surtout de I’armure.
Ce résultat est analysé par une nouvelle approche qui prend en compte les parametres
structuraux de 1’armure (le CFF ainsi que la longueur du flotté), qui sont définis dans la
littérature mais qui n’ont jamais été utilisés pour I’interprétation de la résistance électrique. Ces
parametres influent principalement sur la topographie de surface des tissus qui controle la
qualité de contact entre les fibres conductrices et les électrodes filtrantes. Pour étudier la
fonction électrode de nos tissus, un banc de test a été mis en place qui pour la mesure la surface
d’échange entre I’électrode/tissu et un électrolyte. Nous avons montré que cette surface

d’échange ne dépend que du pourcentage en fibres conductrices des tissus.

Suite a nos travaux et nos résultats des deux parties précédentes, nous avons développé des
tissus filtrants électrodes dont la structure filtrante est optimisée et la fonction électrode est
validée. Nous avons sélectionné une fibre conductrice compatible avec 1’application de
I’électro-déshydratation, la fibre d’inox. Ces tissus ont été utilisés comme cathode dans le
procede de filtration assistée par un champ électrique d’une suspension de Kaolin. Nous avons
étudié I’influence du pourcentage des fibres d’inox sur les performances d’électrodes. La
consommation énergétique de ce procédé est inférieure a celle de la configuration classique ou
une électrode et un tissu filtrant isolant sont utilisés. Elle a baissé de 25% avec seulement 6,25%
de fibres conductrices par rapport a la masse totale du tissu. Cette baisse est de 50% si le
pourcentage des fibres conductrices dans la cathode est de 25% ou de 50%. Les phénomeénes
de réchauffements sont également réduits au niveau de la cathode en utilisant cette

configuration.
Les connaissances nouvelles acquises grace a ce projet de these se déclinent sur trois axes :

- Une nouvelle approche permettant d’analyser la forme des pores dans les tissus et
étudier leur influence sur la perméabilité a 1’air et ainsi que le colmatage.

- La filtration du lait caillé, un procédé qui n’a pas été étudié auparavant.

- L’utilisation des filtres tissés ¢électrodes conducteurs permettant de réduire la

consommation énergétique du procédé de 1’¢électro-déshydratation.

Perspectives
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Nous avons réussi a développer des tissus filtrants conducteurs qui ont été utilisés comme
cathode dans le procédé d’électro-déshydratation. Ces tissus ont permis de diminuer la
consommation énergétique du procéde pour une siccité équivalente. L’efficacité de filtration de
ces tissus est correcte et peut étre optimisée par un traitement de calandrage. Ce traitement
permettrait également de rendre la surface plus lisse ce qui faciliterait le débatissage du gateau

de filtration.

Des essais d’¢lectro-déshydration doivent étre réalisés a 1’échelle pilote afin de valider les

résultats obtenus a 1’échelle laboratoire.

Ces tissus ¢électrodes ne sont pas adaptés a 1’utilisation au niveau de 1’anode a cause de la faible
résistance a la corrosion de I’inox aux pH acides. Des études supplémentaires doivent étre
menées afin de sélectionner un matériau conducteur compatible avec les conditions

¢électrochimiques au niveau de I’anode.
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Annexe 11-1 : Propriétés des tissus 100% fibreux

) Observation Masse surfacique | Epaisseur | Porosité

Echantillon Armure ) ]

Microscopique (g/m2) (um) (%)

Cr22F-F20 croisé 2-2 281 606 66

TF-F16 toile 258.1 545 66

R31F-F16 reps 3-1 254.5 603 69

Cn22F-F16 cannelé 2-2 251.2 735 75

satinde 4 a
Srep4F-F16 o 244.9 658 71
répétition
SrF-F16 Serpentine 4-4 249.7 797 77
Sg4F-F16 sergé de 4 249.6 676 73
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Nt31F-F16 natté 3-1 et sg~ AN 8 249.7 755 76
s g¥ (i (“_1 o

HF-F16 B 248.6 906 80

Sat4F-F16 Satin de 4 252.3 620 79

Annexe 11-2 : Proprietés des tissus mélange fibreux/multifilaments
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Echantillon

Armure

Cr22F-MF16

Cr22F-MF23

Cr22F-MF28

Croisé 2-2

R31F-MF16

R31F-MF23

R31F-MF28

Reps 4

SgF-MF16

SgF-MF23

Sergé 4

Epaisseur Densité pores
(bm) (lcn?)
616 + 12 384
510+ 6 529
491+ 9 644
454 + 8 384
499 + 12 529
514 + 13 644
536+ 9 384
457+ 1 529
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SgF-MF28 442 +9 644
Sat4F-MF16
Sat4F-MF23
Satin 4
Sat4F-MF28
SrF-MF16 621 + 14 384
SrF-MF23 Serpentine 564 + 16 529
SrF-MF28 544 + 15 644
TF-MF16 Toile 445+ 12 384
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401+8

529

Annexe 11-3 : Images microscopiques

Ref Armure
Sat53T-T16 Satiné 5-3
Sat8T-T16 Satin 8
Cr22T-T16 Croisé 22
Sg21T-T16 Sergé 211112
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SrepT-T16

Satind a répétition

Annexe V-1 Spectre FTIR d’un tissu en PET
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Annexe V-2 : Formulation de la solution tampon du noir amido

Nombre d’onde (ecm™)

4000 5000

Solution Tampon : La préparation d’un litre de cette solution est faite selon la norme NF V

04-216. Elle est composée de :

- 15,80g d’acide citrique mono hydraté (CsHgO7 H20) ;

- 2,08g de hydrogéno-orthophosphate disodique dihydraté (Na2HPO4.2H20) ;

- 0,909 de colorant noir amido en poudre ;
- environ 800mL d’eau distillée

Le mélange est maintenu sous agitation mécanique pendant deux heures. Le pH final de la

solution doit étre a 2,24 + 0,10 a 20°C (a ajuster, si nécessaire, par ajout d’acide sulfurique ou

de solution d’hydroxyde de sodium 1molL). La solution doit reposer dans I'obscurité pendant
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12h avant la premi¢re utilisation. La solution se conserve 3 mois a I'abri de la lumiere a une

température entre 15 a 25°C.
Annexe V-3 : Droite étalon des solutions noir amido
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Annexe VII-1: Thermometre/ thermocouple

4-Channel
Temperature Meter
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