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INTRODUCTION GENERALE

Les résines échangeuse d’ions sont utilisées poéicadorer le sirop de sucre a canne, un volume domteé
résine peut fixer une quantité limité d’ions, lorsg ce seulil est atteint la solution en sortie dsirg ressort sans que
ses caractéristiques n’aient évolués la résine ddrs étre régénérer pour retrouver sa capacitéchange.

La régénération consiste a faire traverser la résipar une solution trés concentrée en réactifs damere a
inverser la réaction. Cette opération doit étre wgi d'un rincage destinée a éliminer la solution générant
imprégnant le lit de résine.

La régénération engendre des éluats trés basiquassdcertains cas des composés toxiques et des méiau
présentent en général un grand danger pour I'envimeement donc ils doivent étre traité dans des cestide
traitement spécialisés.

Pour contribuer a la protection de I'environnemenia compagnie sucriere marocaine (COSUMAR) a
installé un systéeme de nanofiltration, Le traitemedes éluats de régénération de résines de déctitmmapar
nanofiltration sur membrane spirale organique permee recycler la saumure usagée et de réduire ldune

d'effluents polluants. A l'issue de cette étude sdmplications du schéma de raffinage sont propasée discutées.

O Le premier chapitre donnera un apercu général deslaciété COSUMAR
O Le deuxieme chapitre parlera du procés de raffinade sucre.

O Le troisieme chapitre sera consacré a une étudelibdraphique sur la station de décoloration et da |
nanofiltration.

O Le dernier chapitre traitera la partie pratigue dgprocédé de nanofiltration (suivie des parameétres de

fonctionnement,...)

CHAPITRE 1 : GENERALITES SUR LE SUCRE

Présentation générale
1.1. Historique et situation actuelle de la COSUMAR
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La COSUMAR est une société nationale qui a comnte&igicde base le raffinage des sucres bruts et la

commercialisation des produits finis (sucre raffaténélasse).

Fondée en 1929 sous le sigle COSUMA (Compagniei®@ecMarocaine) par la société sucriére de “Saint-

Louis de Marseille”, pour une capacité de produetijuotidienne de 100 tonnes de sucre par jour.

Au 1% janvier 1967, I'état marocain a pris une partitipade 50% du capital, la production était de 8fithes

par jour ; la société est devenue alors COSUMART{@agnie Sucriere Marocaine de Raffinage).

En 1985, 'Omnium Nord-Africain « ONA » a participg&vec 67% du capital de COSUMAR, le reste étant

détenu par :
% La Société Nationale d’'Investissement SNI (11%).
% La Caisse Interprofessionnelle Marocaine de Ret@iMR (10%).
«  Le Fond marocain de Placement FMP (7%).
% AL WATANYA (1%).
% Les petits porteurs (4%).
La raffinerie de COSUMAR produit actuellemé&b0.000 tonnes de sucre par an dont :

s 57% sous forme de pains.
s 17% sous forme de lingots et morceaux.
%  26% sous forme de granulés.

Dans le marché national, les ventes de COSUMARésgmtent 70% du marché local dont

88% pour les pains de sucre.

1.2. Direction industrielle

Obijectif : Gestion de production des trois unités :
o Raffinerie de CASA.
o Sucrerie DOUKKALA.

. Sucrerie ZEMAMRA.
La direction industrielle « Unité de CASA» est quoeée de :

. Sous-direction études et ingénieries : Elle estrgédea des études et réalisation des projets, ef dass
modifications au procédé.

. Sous-direction de la maintenance : Elle s’occupetéehes de Maintenance, réparation et remiseatés

machines de production ainsi que de I'Entretievenéf des machines, dépannage des machines ergpann
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° Sous-direction raffinage et énergie : Elle comprend
- le service qui assure le gnmiént du sucre brut et alimente les usines de tondément en sirop.
- la centrale chaufferie, gus@® la production de I'énergie électrique et wamn fonction du besoin

de l'usine. A noter que l'usine est autonome dunpde vue électrique.

° Sous-direction pains coulés : Il assure la prodactiu pain de sucre par égouttage naturel, la @épde

production est de 650 tonnes par jour.

° Sous-direction de pains turbinés, moules et granuiéle assure la production des pains par cegifon, sa
capacité est de 680 t/j. De plus, elle s’occupdadfabrication des morceaux et des lingots (350et/j aussi du
granulé (350 t/j).

° Division laboratoire et contrble : Elle s’occupe dantrdle des parameétres de marche du processus, du

controle du poids et de la qualité des produits.

1.3. Données générales sur la production de la societ®©SUMAR

» Production annuelle

Avec la commercialisation d’un tonnage de 600 0af,tla COSUMAR contribue a la satisfaction d’eowir

70% des besoins du marché national.

» Production journaliére

La production journaliere a progressé réguliérerpent atteindre actuellement 2000 t/j.

> L’énergie
La COSUMAR produit la quasi-totalité de ses beseim&nergie grace a une centrale thermique.

» Les produits de la COSUMAR

Le sucre raffiné de la COSUMAR est présenté siuersks formes pour la vente : * Pains de sucres idg
en cartons de 20 et 24 kg.

* Sucre en lingots, en boites de bugen fardeaux de 5 kg.

* Sucres granulé en sachets de kgidu en sacs de 50 kg

Généralités sur le sucre

2.1. Saccharose — sucre brut

Le saccharose est un sucre ordinaire se rencoafie dertains végétaux : racines des betteravegset d
carottes, tiges de la canne a sucre.
Le sucre brut provient de la cristallisatiu saccharose dans une eau mere impure : sitapt @les cannes

ou des betteraves.
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Les cristaux de saccharose de haute psoetéentourés d'un film d’eau meére de basse puaetéérent a ces

cristaux et contenant la plupart des impuretéstaers impuretés se trouvent cependant incluses léacristal Iui-
méme

L’analyse du sucre brut permet de déterminer sgposition :

. Le sucre ou saccharose

. Les cendres

. Les sucres réducteurs

. Les non sucres organiques (acides organiques,saardmés,...)
. L'eau

2.2. Composition des sucres bruts

2.2.1. Sucre ou saccharose

Le saccharose de formule chimiqyeHz,0,4, son poids moléculaire est de 342 g/mol et unesitie de 1.6.

C'est le sucre raffiné, sa saveur est doweés,soluble dans I'eau et dans I'éther, il netatrer en fermentation
alcoolique qu'aprés inversion en glucose.

Cette propriété représente un grand avarnpage sa conservation. Les cristaux de sacchdmstent a une

température de 160 ° C, si cette température estenae, il y aura altération et transformatiorgarcose.
2.2.2. Les cendres

Les cendres sont les matiéres minérales inclumes lds cristaux de sucre.

Elles se composent principalement de :

- 10 % de Calcium - 2 % de Silice - 22 % de Bodi

- 25 % de Potassium -2 % de Phosphates - 3Be&det Minium
- 3 % de Magnésium - 11 % de Carbonates

- 21 % de Sulfates - 22 % de Chlorures

Et d’'autres éléments qu'on trouve en trés faiblesqtés.
2.2.3. Les sucres réducteurs
Sous le nom de glucose sont désignés I'ensemblsutess réducteurs ou encore les sucres non lisatdés.
2.2.4. Les non sucres organiques

Ce sont des éléments que I'on ne peut pas mesamsri@nsemble, mais on peut les décomposer parsdis
opérations chimiques.
Les non sucres organiques ou matiéres organigueprennent :
= Des acides organiques libres ou des sels.
= Des produits de la décomposition du saccharosespemt de la fabrication du sucre brut
= Des gommes, des résines et de cellulose.

= Des micro-organismes, les moisissures et des reat@iorantes.

2.2.5. L'eau
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Tout corps qui n'est pas déshydraté renferme dail'e

2.3. Détermination des valeurs des compositions des seasrbruts

Pour déterminer des valeurs de ces compositians,moyens sont utilisés :
v' Le Brix

v La Pureté

v'  La Polarisation

2.3.1. Brix

Le Brix indique la masse de matiére seche disstams 100 g de solution sucrée. La matiere s€th®)
comporte I'ensemble de tout ce qui n’est pas eau.
Solution sucrée = matiére séche + eau

On mesure le brix a l'aide d'un réfractométre r paesure de la réfraction d’un rayon lumineux dbens

produit, convenablement dilué si nécessaire

2.3.2. Polarisation

La polarisation indique le poids du saccharoseodisslans 100 g de la solution sucrée, on mesure la
polarisation a I'aide d’un polarimétre.

2.3.3. Pureté

La pureté indique le poids de saccharose contensi Ha0 g de matiére séche.

La pureté ne se mesure pas, elle se calcule etéPur (polarisation *100) / Brix
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CHAPITREZ2 : PROCESSUS DE FABRICATION DE SUCRE

. Introduction

En raffinerie, il y a deux sortes de sucres quisnotéressent : Le saccharose, qui est le slemne Que nous
consommons, et le sucre inverti que nous trouvams des fruits et dans le miel. Afin d’obtenir sucre de haute

pureté, le brut doit préalablement passer par@lusiétapes que nous allons traiter dans cettie part
1.1 Stockage de la matiere premiére

Le sucre brut est stocké dans un foyer appelé@lalernier est composé de trois pieces (silod2 st silo3).
Chaque piéce ayant une grille a son toit qui bldgeeggrandes parties du non-sucre et aussi pounegagut le volume
du silo (déchargement du sucre, a travers lesegrilflu toit vers le sol). Le transport du sucnet, bvers I'unité
d’affinage, est assuré par des bandes transposteuse

Chaque bande est équipée d’'un moteur asynchrong@rqduit le mouvement et des fins de courses asleur
extrémités pour éviter la déviation accidentelleds bandes (débordement du sucre).

Les cerveaux balances sont capables de peser chaguotté de sucre venue du silo, la charge déakesices est
réglée actuellement sur 800Kg.

Les trémies sous balances sont équipées de 4 sdadeseau (trés bas, bas, haut, trés haut) pocoriadle de
niveau.

La balance dynamique est liée a un variateur @sse qui agit directement sur la vitesse du mateda bande S
pour régler le débit.

Chaque bande est équipée d'une brosse tournarsenaicontraire du transporteur afin d’éviter lewetddu sucre

sous les bandes.

1.2 Affinage du sucre brut

C’est le fait de débarrasser les cristaux de smarede la pellicule séchée de mélasse ou d'égapuii qui les

entoure (impuretés externes).

1.2.1 Empattage
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Ramollir la gangue de sirop entourant le sucre birlé décaper de cette gangue

% Principe :

Au cours de cette opération, les non sucres costdans la gangue de sirop a une concentrationisupgde
I'égout d’empattage vont diffuser dans cet égout.

L’empattage se fait dans deux empateurs : c’est auge a double enveloppe, permettant la circalatieau
chaude pour le chauffage du mélange a une tempeérmd@us0° et a 'intérieur de cette auge, il y a bms mélangeant
pour :

Empéateurs nord : égout et sucre brut destiné &inage.
Empéateurs sud : eau sucrée et sucre brut destan®ate

Le mélange ainsi obtenu est appelé masse cuitepditage qui est réglé de facon a obtenir un briQ@e2 brix.

1.2.2 Turbinage

KD

% But:

Séparer les cristaux de sucre de I'égout, a pietla masse cuite d’empattage

% Principe :

On utilise des centrifuges qui permettent I'esserdg cette masse cuite c'est-a-dire I'égout passvers la
toile de la turbine et le sucre reste dans le panie

Il reste sur les cristaux une quantité de siroppmenléve avec des eaux sucrées: c'est le clgarghe
moment de claircage et la quantité de I'eau sueaéent suivant la qualité du sucre travaillé).

Le premier égout issu du turbinage est appelé qupnuire tandis que le deuxiéme issu de claircagappelé
égout riche produit au moment du clairgage issula déssolution de saccharose dans I'eau.

Ces deux égouts sont souvent mélangés a la sedi¢udbines d’affinage pour donner un égout d'affm

dont une partie est utilisée comme égout d’empattadiautre partie est envoyée aux bas produits

1.3 Epuration

C’est une opération qui vise a éliminer les impésencluses dans le systéeme cristallin de sucieéafén

ajoutant certains produits a la fonte pour rassenibs impuretés et faciliter la filtration.

1.3.1 Fonte

Défaire le systeme cristallin des cristaux de suerattaquer les impuretés internes

% Principe :
Le sucre affiné subit une dissolution sous I'actit@s eaux sucrées sous-saturées qui ne contiepagmte

sels minéraux solubles.
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Cette opération s’effectue dans deux fondoirs mintenir une fonte avec une concentration de 60 &rigb

selon la qualité du sucre en contrélant le délstessix sucrées.
L'eau dissolvant le sucre, doit étre propre, d'uh peutre, ne contenant pas de sels minéraux selaple

risquent d’augmenter la concentration de la fonte.

1.3.2 Carbonatation

Il s’agit d’un procédé de précipitation du carb@ndé calcium dans la fonte sous une forme gélaaea qui permet
la séparation des gommes, des résines et quelgodees assurant ainsi une décoloration du siraujas0 %.

% Principe de base :

le précipité de carbonate de calcium, doué de m@@Epm’absorption entrainera la plupart des matiere
organiques et certaines impuretés, ce précipitélgshu par une réaction entre I'acide carbonigp@Cdet le lait de
chaux Ca(OH)

Avant de pomper la commune non carbonatée vechbasdieres, le sirop est réchauffé a 75°c, a Bentie la
premiére chaudiére on ajoute du lait de chaux.

On fait barboter a travers le liquide chaulé du cgbonique moyennant une vanne régulée situéagnde
la chaudiere.

Le gaz carbonique provenant de la combustion diy flest étre lavé dans un laveur de gaz a eau fBur
débarrasser de I'anhydride sulfureux, de I'arsehid’autres matiéres indésirables, alors le galzoragque se combine

avec I'eau pour former 'acide carbonique, leqéelgit immédiatement et neutralise le lait de chguixse dissout dans

le sirop
La réaction de précipitation du carbonate de calcium qui s’y produit est la suivante: ~ CaO +
H,0 —Ca(Om
CO, +H0 > HCO;
H,CO, + Ca (OH), » CaCOs+ H20
Remarque

* La carbonatation se fait dans une série de bastele chaudiéres et la température convenabliéuseestre 65 a 75
°C

* Si on travaille & une température trés élevéepeaut détruire le saccharose, et si on travaillaéittempérature faible,
on fait ralentir la vitesse de la réaction.

* On doit travailler a un pH basique car la réattidoit étre maintenue alcaline.

* La carbonatation enléve quelques cendres et deet# sirop jusqu’a 60 %.

* Une fois I'opération de carbonatation est termileésirop est envoyé dans un malaxeur muni d'gigion afin

d’éviter la décantation du carbonate de calciunmbsa filtration.
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Eliminer des précipités contenus dans la commangonatée

% Principe:

Cela s’effectue en utilisant des toiles synthétigfikrantes qui laissent passer que le sirop deemation
d’'un gateau de carbonate de calcium d’'une certgiaésseur qui facilite d’avantage la filtration.

En fait, le carbonate de calcium est utilisé conamgivant de filtration qui est une substance sdijidiene se
dissout pas dans le liquide a filtrer et qui cdostiun filtre et retient les particules solides.'&h n’'ajoute pas, les
substances en suspension se rassemblent suuléltissit et risquent d’obstruer les pores.

Le carbonate de calcium influe sur le débit en dirant la résistance a la filtration et influe aumsi la qualité parce

gu’il constitue une couche supplémentaire de fittraqui arréte un bon nombre d’'impuretés.

1.4 Décoloration

3
on]

X4

ut

Eliminer les colorants de la commune filtrée.

KD

% Principe :
Le sirop carbonaté filtré contient encore des @ity qui ont échappé a la filtration mécanique sitep va

alors étre décoloré sur résine.

La station de décoloration sur résine comportestroblonnes. Chaque colonne est divisée en deux

compartiments (bas et haut). Le travail des colerseefait de la fagcon suivante :

. La premiére colonne est en production ;
. la deuxiéme est en finition
3 La troisieme en régénération ou en attente.

Lorsque la résine de la premiére colonne est sgtetle passe en régénération, la colonne

de finition passe en téte et la colonne régéné&ésepen finition et ainsi de suite.

1.5 Evaporation

Apres décoloration de la commune filtrée, on ohtem la raffinade (sirop décoloré) a une
pureté de l'ordre de 99.5 et un brix autour de ba.raffinade est envoyée a la station

d’évaporation pour concentration. La station eshi@ul’'un bouilleur, deux corps évaporateurs a
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flux tombant (CEFT), un corps pour la concentratdmn la raffinade pains coulés CEFT-PC et

l'autre pour pains turbinés CEFT-PT.

% Principe:
On fait chauffer I'eau contenue dans le bouillearr lp vapeur d’échappement provenant de la

centrale thermique. Ce bouilleur contient des &as& laissant circuler la vapeur.

Celle-ci est produite par le bouilleur a une terapée de I'ordre de 123°C, pour alimenter les deux
CEFT en cascade. Les corps d'évaporation travaiken série sur la vapeur parallele sur la

raffinade.

1.6 Cristallisation
% But:
Epurer le sirop évaporé en produisant des crisieusucre.
% Principe:
Elle permet d’enlever une grande partie de 'eadiesttraire le sucre.
Le sirop décoloré (raffinade) subit une cristatiza dans des cristallisoirs, le sucre mélangé desirop est appelé :

masse cuite.Si I'on concentre un sirop, on arriderme solution saturée puis sursaturé, et on agparaitre dans la

masse liquide des germes cristallins, puis paséeéahmi-solide.
Malaxage

C’est une opération qui consiste a agiter la mas#e afin de compléter la formation des cristatnde
pousser a I'appauvrissement de I'eau mére c'eseaadoir le maximum de sucre possible.

La masse cuite issue des cristallisoirs se tréauuae trés forte sursaturation. Au repos, le saergenu dans
'eau mere continue a se déposer sur les cristaux.

Au bout d'un certain temps, la cristallisationrefderait puisque la couche de I'eau mére empéitHes
molécules de sucre plus éloignés de circuler gadser a proximité des cristaux, c’'est pourquagite la masse cuite
afin de modifier constamment les positions relatigle toutes les particules d’eau mére et des @xista sucre.

La masse cuite est turbinée a une température icherds °C.

Séparation sucre eau mére

A la COSUMAR, on rencontre différents procédés égasation solide-liquide. Ces procédés varientogetfon du

type de produit qui lui-méme differe selon le sitgfisé pour sa confection.
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 Cristallisation Evaporation  Décoloration  Filtration Carbonatation

Figure 1 : Schéma générale de la production

1.7 Conditionnement

Pains :

Les pains sont emballés avec du papier violetsdig ensuite étiquetés, misent en carton powraercialisation.
Le poids des cartons est contrdlé avant leur exipéadi

Lingots et morceaux :
On opére une séparation physique des impuretéaps érangers et grumeaux de sucre. Le sucre
passe alors a travers un tamis vibreur pour laraBpa des grumeaux, puis a travers un aimant
pour I'élimination des corps étrangers ferriquésedt humidifié pour favoriser le mélange. Le
mélange, effectué dans les mouleuses, donne laefetnte poids au sucre. Le sucre est stocké
avant la mise en boite puis stocké pendant 24fvaaundu magasin avant son expédition

Granulé :

Sucre granulé en sacs de 50 Kg ou en sachetstd2 KgegCommercialisés sous la marque PANTHERE.

lI. Contrble et analyses du laboratoire
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2.1 ROle et importance du laboratoire

Le laboratoire joue un rble dynamique au sein dsiile en dirigeant plusieurs paramétres rentrans da
production pour garantir au client un produit dalde.

Allant dans le sens de cette importance primordilleCOSUMAR a équipé depuis ses premiéres années
d’activité son unité de production d'un laboratoar vue d’un contrble rigoureux. Ce service a lavoir d’accepter
ou de refuser tout arrivage de sucre brut s’itépond pas aux exigences requises dans le cah@vatlge comme il a
le pouvoir d’arréter la chaine de fabrication Kijuge nécessaire.

L'activité de contrble s’effectue soit de manieisedte et touche les différentes étapes du rafératant du
sucre brut jusqu’au sucre raffiné en passant Eapieduits intermédiaires (sirop, commune, masge etc.....), soit
de maniére indirecte exercant sur d’autres prodigtg la non-conformité aux exigences peut avod r@gpercussions
sur le produit fini tel que I'eau et la chaux, awcere sur I'hygiéne tel que les produits de déstida. Ce contrble
s’exerce également sur tous les produits fourfis@GOSUMAR et ce dans un but de s’assurer de leuwespondance
aux conditions pré-établis dans le contrat tel lgurification de la concentration de certainsdoiits (soude, etc....).
La décision du laboratoire est prise en considémasiussi bien par les responsables de la produtimef d'unité,

ouvrier etc....) que par les autres services.

2.2 Travail au sein du laboratoire

Le prélevement des échantillons constitue pouetantilyse un élément extrémement important. L'aegheut
étre aussi précise que l'on veut, un échantilloenagorrect donnera toujours un résultat contestabéla est
particulierement vrai en sucrerie ou les échamidleont en plus sujets a une altération chimigumei@bbienne.

Conscient de I'importance de I'échantillonnagel&sorantins accordent un grand intérét a leur édlmmen
respectant les regles d'échantillonnage qui leumpéent d’avoir un échantillon représentatif du lot qui est
immédiatement analysé afin d’éviter toute menaedtétration.

Les laborantins procédent de maniére régulieraexvialle fixe au prélevement d’échantillons darféédents
services, a différentes étapes du procédé de agHinCes prélévements se font dans des récipienpseg rincés a
deux reprises par la solution a analyser pour lékeyements de nature liquide. Quant aux prélevésraalides ils se
font dans des récipients propres et secs.

Les échantillons sont analysés trés peu de termeés &gur prélévement. Et ne nécessite par conséquenn
autre entreposage. Cependant certains échantplemgent étre gardés aprés analyse pour des raigowmérification

des résultats.
Les résultats sont enregistrés par les laborastinglifférents supports, le support papier est
le plus utilisé. Actuellement, le support inforngaie prend de plus en plus d’ampleur en vue de

répondre aux normes universellement reconnuesldam®maines du contrble et de la qualité.
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2.3 Analyses effectuées

Afin de suivre le sucre dans ses différentes étdpasansformations, le laboratoire est amenéra fai certain
nombre d’analyses qui concernent le sucre brutr poévoir la qualité du sucre blanc qu’il donnetaléterminer son
prix d’achat, on analyse notamment : La polarisgtle taux de cendre, le taux de réducteurs, laratbn, le pH, le
taux de dextrane, le taux d’amidon, I'humidité.

Les produits intermédiaires sont suivis de predgmltaborantins, ils contrélent ainsi le brixpld, la coloration,
la pureté, les cendres et le glucose.

Ces produit sont: Egout riche d’empattage, masste @’empattage, commune avant carbonatation, aomem
carbonatée, commune filtrée, commune décoloréaffinade, raffinade concentrée, masse cuite, siygirop 2, sirop
3, Egout B, Mélasse.

Le sucre raffiné : Que ce soit les pains de sumr@ceaux ou sucre granulé ils sont tous sujetsvergli

contr6les qui sont : la coloration, la teneur en,3€% cendres, le glucose, la pureté, I'humiditié giH.
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CHAPITRE 3 : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE SUR LA STATION DE
DECOLORATION ET NANOFILTRATION

Introduction

Les sirops de canne contiennent généralement déreorn composés organiques qui donnent de la coalesucre
cristallisé et réduisent aussi le rendement deadiif@ation. On utilise pour cette application désines échangeuses
d'ions macroporeuses permettant d'éliminer desaulgé de forte:masse moléculaire, et I'on régéc@seésines avec
de la saumure. La meilleure solution consiste l&e@tideux colonnes en série, la premiére rem@ieédine acrylique

qui fait le plus gros de la décoloration.

Présentation de la décoloration

2.1. ROle de la décoloration

L’objectif de la phase de décoloration est d’éliarinlu sirop des non sucres d’origine organique
tels que les caramels, les hexoses, les PDAH |deerfes provoquant la coloration du sirop. La
décoloration est effectuée sur un sirop ayant wreentration située entre 60 et 65 Brix, une
pureté élevée (99,5 a 99,8) et une températureviden80°C.

2.2. Situation de la décoloration dans le processus

¥
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Figure 2. Emplacement de la station de décoloration dang Iprocédé
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Sortie

)
sirop

opolymere

Résines Résines

Entrée
sirop

Colonne vide Colonne en production

- Les copolyméres « bouchonnent » le réseau de hiitioh ; ils retiennent les résines pdur
gu’elles ne s’échappent pas.

L’espace mort entre les résines et les copolymgeeset d’enlever les matiéres en suspensgion
qui risquent de sortir avec le sirop ou de colmiebilles (création de passages préférentiels).
Les éléments sont récupérés grace a I'entonnodgreia phase de soulévement.

Les résines servent a décolorer le sirop

Les silex servent de support & la charge de résinég protection du réseau
- inférieur. lls constituent aussi une zone de fibra qui arréte certaings
particules solides qui pourraient provoquer deschages et des passages
préférentiels. lls permettent enfin de répartisit®p lors de son entrée dang la
colonne

Figure 3: Réseaux constitutif d’'une colonne de décoloration
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2.4. Principe de fonctionnement de la colonne de déatitor
Durant la phase de production,
+ le sirop entre dans la colonne par le réseau eéri
« il traverse en premier lieu les silex, puis lesn@s qui retiennent les matieres colorantes
+ le sirop sort de la colonne par son réseau supgregures avoir traversé le lit de
copolymeéres

Notons que

Densité copolymeéres < densité eau < densité réstdensité sirop,

2.5. Principe de rétention des colorants par les résines
% Qu’est-ce qu’une résine ?
C’est un échangeur d’ions présenté sous formellerbacroporeuse

- Les résines utilisées sont des échangeurs diar{iol) a caractére fortement basique avec un groupement
ammonium quaternaire (chargé positivement et éeliénion CI)

% Quelle est sa composition ?

[T Matrice
cr Contre ions CI" (Chlore)

] Agent de réticulation
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- Une matrice organique (polymére inerte styrénigiae hydrophobe) constitue le support de I'échandea

porosité de la matrice est élevée, ce qui pern®taif une surface d’échange maximale. Des agentgtarmilation
permettent de donner plus de cohésion a la steuctur

- Des fonctions amines quaternaires sont fixéetasmatrice organique. Elles interviennent dassgiehanges
d’ions (c'est-a-dire dans les phénomenes de rétedés matiéres colorantes).

- Des contres ions mobiles peuvent étre échangésecdes matieres colorantes.

2.6. Comment la résine échangeuse d’ions retient-edleniatieres colorantes ?

2.7.1. Caractéristiques des matiéres colorantes

Il s’agit de macromolécules qui ont un comportentBacide faible :

% 50% de P.D.A.H Les hexoses, chauffés dans un milieu alcalin, smrdposent en divers
acides organiques (acétique, lactique, oxaliquet.enecolorant brun. Les composés obtenus
dépendent de la température, de la durée de cgayffe la nature de I'alcalin employé, de la
composition des hexoses obtenus par décompositi@actharose

% 30 % des caramels : lls sont obtenus par la dégoaddu saccharose quand il est chauffé au-
dela de la température de fusion. L'évaporatiorgmssive des molécules d’eau, au cours de
cette surchauffe, conduit a I'apparition d’'une ntutte de produits dégradés de couleur brune,
solubles dans I'eau, accompagnés de divers déedwésurfural, d’aldéhyde et méme de gaz
carbonique

% 18 % de mélanoidines La réaction de condensatidre das sucres réducteurs et les
aminoacides est connue sous le nom de réactionaillaM. Elle est influencée par:

+ La nature des réactifs (acides aminés, sucres tefsg
+ Latempérature
+ Le pH

+ Les métaux

La réaction aminoacides/sucre réducteur produitodésrants jaune clair, puis des colorants

bruns.
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% 2 % des flavones ce sont des colorants naturelmpasés anthocyaniques caroténoides,

existant dans la cellule de la canne a sucre, etl'gm retrouve dégradés en toute petite
guantité.

La rétention des matiéres colorantes par les résine

La bille de résine adsorbe les matiéres colorgraegchange d’ions. Le phénoméne est réalisé par

lintermédiaire de sa surface d’échange active.

Deux phénomeénes ont lieu a cette occasion (a piquss

% Un échange d’ions entre les colorants (chargéstivégzent) et les ammoniums quaternaires
de la résine (chargés positivement), ce qui ergraitibération des contre ions Cl

« Un phénomene d’adsorption selon le poids moléaiid@s particules et la taille des pores des

résines

e o =

Matrice des Molécule colorante Echange d'ions e
résines adsorption

2.7. Principe de régénération des colonnes de décalarati

2.7.1. La régénération basique
La saturation de la bille de résine en matieresraakes signifie que tous les contre ions ClI

présents initialement sur la bille de résine oétrémplacés par des molécules colorantes.

Une fois que la bille de résine est saturée enémmtiolorante, on la met en contact avec une ealwte saumure

basique afin de la régénérer, c’est a dire d’élanies colorants et de les remplacer par de nowveanire ions Cl

Les deux phénomeénes qui ont lieu a cette occasioin s

+« Une action chimique : les ions'@e la saumure se fixent sur les fonctions aminesegnaires

de la résine, ce qui libére les matieres colorantes
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K/

+« Une action physique : la bille de résine se réract contact de la saumure, la taille des pores

diminue et la bille largue les matieres colorampe'lle retenait

R (ol Na
RSTR

+
NaCl
Matrice Saumure Matrice Matiére
saturée + basique régénérée colorante

La circulation de la saumure se fait a contre-cotudans la ligne régénérée.

elle est soit fraiche, soit recyclée par nanofilira

Les caractéristiques de ces différentes saumurgs so

Tableau 1: Caractéristiques des différentes saumuse

Saumure Saumure Saumure
concentrée fraiche recyclée
Concentration en sel (g / 280 100 100 a 120
L)
Concentration en soude 21 7 4a7
(9/1)

2.7.2. La régénération acide : intérét et principe
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Le but de la régénération acide est de détruicatbonate de calcaire et autres sels qui n’ont pas

été retenus par les filtres, mais qui par contre&é@ arrétés par un élément de la colonne de
décoloration.

Cette régénération permet ainsi de nettoyer eétirtier les résines et les réseaux

Les régénérations acides sont effectuées tout&sdesrégénérations basiques.

La réaction chimique qui a lieu durant cette réggtign est la suivante :

Carbonate de chaux : S _
Ce* et HCQ sont ‘ont ainsi €limidéda colonne de décoloration.

Comment faire une régénération acide ?

La régénération acide se fait en série en passariepéseau supérieur des colonnes, c’est a dire
que le produit passe & contre-courant. L'acidésétiést mélangé a de I'eau chaude (débit de24 m
/ h) avant utilisation, pour obtenir une concemratle 5 & 7 g d’acide / L d’eau environ

Une régénération acide est toujours suivie de dég&nérations basiques :
- la premiére appelée « post acide » neutralipélle

- la seconde a pour objectif de rétablir un pHduesdans les colonnes

2.8. Les séquences de régénération des colonnes eblgactifs

Production

U

Dessucrage 2

1 Décolorer le sirop

Enlever le maximum de sucre contenu dans chaqoamcel

Recouvrir correctement le lit de résines avec €au’
chaude pour avoir un brassage efficace
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Remplissage 1

=

Rincage tuyau

(=

Soulévement faible ; fort

(=

Vidange partielle

(=

Dépollution acide

(—

Déplacement acide

(=

Régénération 1

U

Rincage 1

Figure 5: Schéma| des étapes|de la régénération

lll.  Points a maitriser pour une décoloration de qualité

Tableau 2: Points a respecter pour une décoloratiode qualité

POINTS A MAITRISER POURQUOI?
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Il faut savoir optimiser le débit du sirop dansdetonnes, afin d’obtenir
un sirop correctement décoloré
- le débit doit étre situé entre 25 et 3%/rh maximum (colonne 35)
110 débit 70 riih
Loy - si le débit dans les colonnes est trop grandrde sie sera pas
Débit sirop P grandrde P

correctement décoloré

Plus le sirop est trouble, plus il est riche enungpés (carbonates entrg
autres) susceptibles de limiter la durée de vierésises.
Il est important que les filtres en amont de ladlig@tion fassent
Trouble du SiI’Op correctement leur travail pour préserver les ré&siéolorantes.

Si le pH du sirop est trop acide, il y a des risque
d’'inversion du sirop. Le sirop est alors rougeatrpose
des problemes au niveau de la cristallisation.
pH du SiI’Op Si le pH est trop basique, il y a des risques delogation chimique

(présence de chaux non précipitée)

Si le sirop est trop chaud, les résines risquedttel’
brisées par choc thermique
Si le sirop est trop froid, sa viscosité augmente.
Température du sirop Le circuit risque alors de monter en pression,

et les réseaux d’étre abimés

V. Nanofiltration
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4.1. Définition de la nanofiltration

¢ La nanofiltration est un systéme qui permet desgiples composants de la saumure de régénératiniveau des
membranes des colonnes.

Le systeme de séparation mis en ceuvre dépendaiidales composants : seules les particuleslddatille est
proche du nanométre peuvent traverser les membranes

4.2. ROle de la nanofiltration

Le but de linstallation de nanofiltration est decycler la saumure de régénération de la décaboraét ainsi de
récupérer la majeure partie du sel contenue dansaie

La saumure usagée est filtrée pour séparer leesetalorants :

° La fraction saline peut ensuite servir a régéngnane nouvelle régénération des résines (éconarseldt de

soude puisque la fabrication d’une nouvelle saurdereggénération n’est pas nécessaire)

° La fraction contenant les colorants est traitéelpatation d'épuration : le systéme de nanofilirapermet de

diminuer les volumes a traiter.

Matieres \
colorantes et

organiques
® . 3

Eluat de régénération

@)
5 O ® ‘ > Rétentat

@ °° o
o @ o
: /pore
2\ 77 /1<
v

) © ) © O
. 0 e _oO
© o
Perméat © [ > Perméec
" e 0
BRigure 6 : méc;%%g de la na
Colorant de
petite taille

4.3. Situation de la nanofiltration dans le processus
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NANOFILTRATION
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Figure 7: Emplacement de la nanofiltration dans le procéde

4.4. Incidence de 'amont et conséquences sur l'aval
La qualité de sirop (coloration, trouble) ainsi diétat des résines dans les colonnes (Primairmisgeuse) ont un
impact sur le pourcentage de décoloration et squédité des saumures de régénération a recyalda pa

nanofiltration

Qualité du sirop Etat des résines dans
(Coloration - trouble) les colonnes (P + F)
/ / Qualité des saumures
| -
Décoloration \;—-—-———-—————ji Nanofiltration
Pourcentage de 1
décoloration Qualité de la saumure de Respect des
régénération conditions optimales
(Concentration en colorants - de nanofiltration

Figure 8: incidenggdir éafaeatssmaaspquence sar l'aval

4.5. Etapes de la nanofiltration et leur role

Le principe de base de cette technologie est de &iiculer sous pression le produit a filtrer fursurface de
filtration.” Ainsi, en ajustant la vitesse de passay produit, il est possible de limiter le colngadu media
filtrant.

La figure ci-dessous présente les différentes étdpda nanofiltration

Collecte de la
saumure de
régénération

<+—— >
v Selon les caractéristiques des membranes de
filtration

-Passage a travers I'échangeur (pour refroidir la
saumure usagée)

Re-circulation

___________________________________ D
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Figure 9: étape de la nanofiltration
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4.6. Le matériel de filtration : la colonne

4.6.1. Le matériel

L'installation de nanofiltration comporte douze rtes identiques : la structure de chacune est dékeite ci-

dessous.

Espaceur rétentat

Memhrane

Espaceur

Membrane
Eluats

&
) 4/ Eluats

Orifices de
collecte

)

Perméat
Rétenta

Collecteur du

perméat  Tigure 10: composants d’'un module de nanofiltration

Durant toute la filtration, le produit a filtrer sépartit entre ces colonnes

4.6.2. Principe de fonctionnement d’une colonne de filtrabn

Chacune des colonnes de l'installation est compdseg®usieurs membranes au niveau desquelles ctiedfta
nonafiltration. L'éluat est distribué entre ces nbeames, puis se sépare en deux phases (selorditéagu’ont les

composants de I'éluat a traverser les membrankeshgit du retentat et du perméat.
> Eluat: cestla phase liquide issue de la régénératesablonnes de décoloration. Cette

saumure basique est chargée en colorants et enosémprganiques, et ne peut servir a effectuer une

nouvelle régénération a moins d’'étre traitée.

> Perméat i s’agit de la fraction qui traverse libremeesImembranes. C’est cette fraction

qui est récupérée en fin de nanofiltration et qurnpettra de régénérer a nouveau les résines. Ppella

saumure recyclée.

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0) 35602953 Fax:212(0) 35608214



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma

> Retentat il est composé d’éléments qui ne peuvent pasetsav les membranes.

C’est dans le retentat qu’est concentrée la majeage des colorants et des composés organiques.

7 membranes
ermeéat

P
Eluat
/ Eluat

—_— permeéat
\

S~ \ perméat
collecteur de———" T

perméat
Eluat

Figure 11: le fonctionnement d’'une colonne de filtration

Le perméat traverse les membranes de la colonest ebllecté dans sa partie centrale, tandis quetdatat est retenu

dans la partie périphérique de la colonne

4.6.3. Nettoyage des membranes des colonnes

Etape 1: drainage gravitaire

2l En fin de filtration, 'ensemble du circuit estieingé par gravité. La solution vidangée est ensuit@yée vers le
bassin des éluat puis traitée par la station daitjur.

Etape 2: rincage a I'eau adoucie

Phase 1 : de I'eau adoucie est introduite danadefuis circule dans le circuit représenté ci-des€ette circulation
permet de nettoyer les conduites, les échangelgs etembranes des colonnes de nanofiltration.

Phase 2 : le circuit est vidangé par drainage gria@i L'eau adoucie traverse I'échangeur egsbauffe au contact
des éluat qui se refroidissent et vont vers lacstat

Etape 3: nettoyage acide

Un mélange acide est réalisé dans le ballon, stdsmproportions prédéterminées par le programnaeide utilisé est
l'ultrasil 75

La solution suit le méme parcours que l'eau adoukieant : elle rince le circuit puis est vidangés prainage
gravitaire et retraitée a la station d’épuration.

Un cycle de ringage automatique est ensuite applgucircuit.
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Le protocole est le méme que lors du nettoyageeagidcage basique pendant 1h - drainage gravitainecage a

'eau).

La base utilisée est I'Ultrasil 115. Apres netiggadu circuit puis vidange de celui-ci, il est anfincé. Le circuit,

ainsi que les membranes de nanofiltration, sortepré réaliser un nouveau cycle de nanofiltration.
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Etape 4: nettoyage basique

4.6.4. Les étapes du nettoyage

Principaux parametres caractérisant le fonctionnemet du procedé

Tableau 3 étapes de nettoyage de la nandfiltration

Etape Temps (S)
Pré-ringage 300
Dosage réactif 1 120
Nettoyage avec réactif 1 2400
Déplacement réactifl 300
Ringcagel avec réactifl 360
Ringcage2 avec réactifl 300
Dosage réactif 2 120
Nettoyage avec réactif 2 2400
Déplacement réactif 2 300
Rincage 1 avec réactif 2 600
Rincage avec réactif 2 600

5.1. Taux de conversion:

Qp - débit pérmeat

Qa . débit d’alimentation

[ e taux de conversion ou la productivité des memes exprime la fraction du liquide qui traverse@mbrane.

=%

Qa

5.2. Flux de perméation
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Q, - débit pérmeat
S: surface de la membrane

[ Le flux de perméation ou la productivité du pra&étfini par le débit de perméation, Qp, divisé Ipasurface
membranaire. Il représente aussi la vitesse dddlperpendiculaire a la surface de la membrarest ibxprimé par la
relation.

5.3. Taux de rejet

C, . concentration en NaCl du pérméat

Cr.concentration en NaCl du retentat

[ e Taux de rejet ou la Sélectivité égale & 1 igmjue le soluté est parfaitement retenu par lenbrane alors
gu’un taux de rejet de 0 correspond a un soluté netenu, concentration identique dans le permé# ettentat
Cp=G.

5.4. Taux d’échange

Pour calculer le taux d’échange on utilise la retasuivante :

Quantite NaCl entrée - Quantité NaCl sortie

Taux d'échange (%) =
Quantité NaCl entré

5.5. Permeéabilité d’'une membrane (A)

[ La perméabilité (A) d’une membrane est une caristigue intrinséque de la membrane qui dépendade s
structure. De facon pratique, la perméabilité @re définie comme étant le rapport entre le fleypdrméation (JP) et

la pression transmembranaire effective :

Jp -flux de permeation.
APy,: pression transmembranaire.
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5.6. Resistance d'une membrane (Rm)

[M | a résistance hydrauliqu&if) d’une membrane peut étre définie comme étanésiatance a I'écoulement du

fluide a filtrer a travers cette membrane. La tésise d’'une membrane est I'inverse de sa permtabili

Cette relation nous permet de calculer de facotique la résistance d’'une membrane a partir desimessle flux de

perméation et de la pression transmembranaire.

VI. Points a maitriser pour une nanofiltration de qualté

Tableau 4 : points a respecter pour le procéd@adefittration a COSUMAR

POINTS A

POURQUOI?
MAITRISER

Les membranes ne doivent pas étre soumises aplfottes pressions. C’est pourquoi la
Pression pression d’entrée dans les colonnes est limitée 20 bar et la perte de charge dans leq
membranes & 4,5 bar

Quant au filtre de sécurité, il ne doit pas étnensis a une
perte de charge supérieure a 3 Bar

< De méme que pour la pression, le débit de permedagrsant
Débit Les colonnes est limité & 12%men début de production pour
ne pas abimer les membranes

Température du

rétentat La température du retentat a I'entrée des membramésit pas dépasser une valeur donnp

9%
(¢

Parameétres liés aux propriétés des colonnes
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Comme pour la température, une plage de pH detréspectée
Doit étre situé entre 8 et 13

ion
de

pH En fin de nanofiltration, le pH du perméat doieéajusté pour
I'utilisation de celui-ci en régénération (ajusterna pH 11,5)
/ La conductivité de la saumure est une donnée déveraent
Conductivité de celle-ci pour la nanofiltration : ce sont
les saumures les plus « salées » qui sont trg#é€es mS / cm)
La conductivité du perméat doit étre ajustée pauegénération des colonnes de décolora
(> 160 mS / cm). La maitrise de ce parametre gsbiitante pour effectuer une régénératior
qualité
Les colorants doivent étre correctement retenus Baretentat, afin d’'obtenir une saumurg
Coloration recyclée de qualité. En effet, une saumure tropréel ne permettrait pas de régénérer
correctement les résines
Température de| La température, abaissée en début de nanofiltraton ne pas détériorer les membranes
la colonnes, doit étre réajustée en vue de la régeémédes résines, au méme titre que la
saumure recyclée¢ conductivité

Le colmatage

7.1. Geénéralités sur le colmatage

es

¥ e colmatage découle de I'accumulation de ma#éleesurface des membranes. Quand un systéme nreaitbra

est opéré a pression transmembranaire constantepriséquence la plus problématique du colmatageumst

diminution, parfois extrémement accentuée, du dexperméation dans le temps.

D’autres conséquences directes ou indirectes duatabe sont une diminution de la vie active des lmanes, des

lavages plus fréquents, et donc des consommatiergratiuits chimiques plus importantes et la geAtisposition

d’eaux usées, et des dépenses supplémentairesgi®@peur compenser la baisse de perméabilité dasbmanes

causée par le colmatage. Facteurs influencantheatage des membranes par la matiére organique.

7.2. L'effetdu

pouvoir ionique

8 plus la force ionique de la solution est élevgasfament avec du NacCl), et plus la perte de flenperméation a

été élevée, les auteurs expliquent cela par lgtetla résistance hydraulique du gateau augmeatesmn épaisseur et

sa compacité. A force ionique élevée, la chargetrddgie de la membrane et celle des macromolédulesques est

réduite d’'une maniere significative, ce qui rédaitépulsion électrostatique entre ces macromadéciHar conséquent,
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le dépbt de matiere organique (MO) sur la surfatdazilité (moins de forces de répulsion) et léega devient plus

épais. De plus, avec l'augmentation de la forcaqgiom la répulsion électrostatique entre les claimganiques

diminue, et les molécules humiques tendent & awwarstructure plus compacte, ce qui donne un gftleaucompact

et donc une plus grande résistance a I'écoulement

7.3. L'effet du pH de la solution a filtrer

8 | "6tude de Hong et Elimelech (1997) montre quégolia de 10° M de C&" dans I'eau accélére grandement la
baisse du flux de perméation le’Cse lie aux groupes fonctionnels (spécialementatlmues) de la matiére
organique(MO), formant ainsi des complexes. Cethiiréit la charge de la MO. Dans une étude prékina, les
auteurs ont aussi mis en évidence une réductida dearge de la membrane par ajout d&"@a complexassions de
la MO par le calcium génere

7.4. Flux de perméation initiale (JPO)

[8 'effet du flux de perméation initial peut s'explier en partie par I'augmentation de la pressimpération qui
entrainerait une plus grande compression du ga2autres chercheurs ont mis en évidence une autgitiem de la
résistance spécifique du gateau avec l'augmentagola pression transmembranaire peut aussi stpmlipar le fait
que le volume filtré est plus grand aux flux deméation élevés, et donc il y a plus de substanaiesatant qui sont
envoyées vers la membrane, augmentant ainsi pieisavmasse de particules déposées sur la sutfaieme les pores

de la membrane.
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CHAPITRE4 : PARTIE PRATIQUE

Objectifs

Evaluation des paramétres de fonctionnement de la nanofiltration

Améliorer Ia qualité de la saumure recyclée

Introduction

Dans l'industrie sucriére, les résines échanged$ess sont largement utilisées pour décolorersiesps de sucre de
canne. La régénération des résines est effectupassant une saumure alcaline a travers le liésieae pour désorber
les colorants. L'effluent de régénération est dardse par une forte salinité et une forte demaciienique en
oxygene.

Parmi les grandeurs qui jugent les performancek dmnofiltration sont le débit pérméat, la concatiin en NaCl
récupéré et la capacité de rétention des colorants.

Afin d’évaluer I'efficacité du procédé, on va sw8ves parametres de fonctionnement pendant plssisates.

1.1. Evaluation des parametres :

1.1.1. Taux de conversion des membranes

=%
Qa

Pendant plusieurs cycles, du 08 avril au 08 Maia @alculé le taux de conversion ainsi que la mogates taux, les
résultats sont montrés dans le tableau suivant

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0) 35602953 Fax:212(0) 35608214



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma

Tableau 5 : résultats des moyens de taux de conviens pour 26 cycles

| | | (m’h) | |
| 1 | 8.89 | 10 | 0.889 |
| 2 | 8.91 | 10 | 0.891 |
| 3 | 8.71 | 10 | 0.871 |
| 4 | 9.73 | 10 | 0.973 |
| 5 | 8.74 i 10 | 0.874 |
| 6 | 8.44 | 10 | 0.844 |
| 7 | 8.70 i 10 | 0.870 |
| 8 | 8.41 [ 10 | 0.841 |
| 9 | 6.74 | 10 | 0.674 |
| 10 | 8.11 | 10 | 0.811 |
| 11 | 6.88 | 10 | 0.688 |
| 12 | 6.91 | 10 | 0.691 |
| 13 | 6.70 | 10 | 0.670 |
| 14 | 7.09 | 10 | 0.709 |
| 15 | 7.08 | 10 | 0.708 |
| 16 | 6.32 | 10 | 0.632 |
| 17 | 6.39 | 10 | 0.639 |
| 18 | 6.24 | 10 | 0.624 |
| 19 | 6.45 | 10 | 0.645 |
| 20 | 6.40 | 10 | 0.640 |
| 21 | 6.57 | 10 | 0.657 |
| 22 | 5.78 | 10 | 0.578 |
| 23 | 6.44 | 10 | 0.644 |
| 24 | 6.22 | 10 | 0.622 |
| 25 | 6.66 | 10 | 0.666 |
| 26 | 6.48 | 10 | 0.648 |
| 27 I 6.19 I 10 I 0.619 |
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Figure 12: Courbe de variation des moyennes des tade conversions

Interprétation
On remarque une grande variation du rendement mbyencycle a I'autre ; or que le taux de convansiecommandé
par le fabricant est d&5%.

1.1.2. Flux de pérméation

Surface unitaire =27.5m?

Pour les 18 membranes S=445 m3

Afin d’évaluer la productivité du procédé, on a leig les valeurs des parameétres de la marche sppse les
opérateurs chaque heure durant les cycles de fteatain.
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Tableau 6 : résultats des flux de pérméation pour2cycles

Cycle Q (m%h) J (Ilh/m)
1 8.89 19.97
2 8.91 20.03
3 8.71 19.58
4 9.73 21.86
5 8.74 19.65
6 8.44 18.97
7 8.70 19.55
8 8.41 18.90
9 6.74 15.16
10 8.11 18.22
11 6.88 15.48
12 6.91 15.53
13 6.70 15.07
14 7.09 15.94
15 7.08 15.93
16 6.32 14.20
17 6.39 14.37
18 6.24 14.03
19 6.45 14.49
20 6.40 14.39
21 6.57 14.78
22 5.78 13.00
23 6.44 14.48
24 6.22 13.97
25 6.66 14.97
26 6.48 14.58
27 6.19 13.91
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Figure 13 courbe de variation des flux de perméation

Interprétation
On remarque une grande variabilité entre les magemtes flux ainsi que par rapport a la valeur resamié par
Novasep (fournisseur) qui est égal a 20 I/lh/mz2,

1.1.3. Taux de rejet

R:l—&
CR

Pour six cycles on a mesuré la concentration enl Nags le retentéat et le perméat a la fin de chagoke.

Tableau 7 : résultats des taux de rejets dans siydes de nanofiltration
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Cycle G (9/) Cr (9 R
1 74 70 -0,057
2 64 60 -0,066
3 44 42 -0,047
4 74 70 -0,057
5 86 84 -0,023
6 80 76 -0,052
Moyenne 70 67 -0.05
Interprétation

La valeur trouvé n’est pas significativement diéiéte par rapport a la valeur cible qui est égalddic la sélectivité
des membranes est bonne.

1.1.4. Taux de rétention:

DO, - DO,
DO,

Le taux de rétention garantie par le fournissetides80%, on se basant sur les mesures de la @damigue de la
saumure récupéré et du pérméat, les résultatseggnoiupés dans le tableau suivant :

Tr(%) =

Tableau 8 : résultats des taux de rétention pendarsix cycles

Cycle DQ DO, Tr (%)
1 0,756 0.421 44.31
2 1.321 0.862 34.74
3 1.267 0.821 35.20
4 0.869 0.605 30.37
5 1.386 0.841 39.32
6 1.653 0.752 54.50
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Figure 14: Taux de rétention pendant 10 cycles

Le taux de rétention des matiéres organiques stenre a 80% et qui augmente progressivement aegmentation
peut étre expliqué par la formation d’'une couchdesimembranes, due au colmatage.

On a calculé le taux de rétention de chaque model@anofiltration afin de faire une comparaisontreenles 12

modules les résultats obtenue sont regroupé daablé&au suivant

Tableau 9 :valeurs e du taux de rétention pour chaque modugeld nanofiltration

A=420 Tr(%)
A 0.778 59.60
C 0.799 58.51
% E 0.825 57.16
S G 0.953 50.51
—
| 1.069 44.49
K 0.777 59.65
B 0.784 59.29
v D 0.881 54.25
g F 0571 70.35
B0
70
60
50
40
30 M Tr (%)
20
0
A C E G | K B D F H 1 L
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Figure 15: courbe de comparaison entre les 12 modules

Interprétation

Le taux de décoloration est tres faible par rappdat valeur cible est qui de 80% et varie d’'unenimene a I'autre ce
qui montre le probléme du colmatage des membramesf(iite du retentat ver le pérméat).
On comparant les 2 étages on peut constater quddeation en premier étage est meilleure que ckildeuxieme.

1.2. Conclusion

On se basant sur les résultats obtenue lors diesiis parametres de fonctionnement de nanofiitratn peut tirer
comme conclusion que le procédés de nanofiltratierfonctionne pas selon les performances recommsarel@ui
pousse a optimiser les paramétres de fonctionnement

Etude des éléments de la nanofiltration

2.1. Causes

4+ La saumure basique n’est pas dans la bonne zomegjgération lors de la régénération
4+ Membranes colmatées ou déformés
+ Mauvais nettoyage

2.2. Etudes des causes

4+ Qualités des effluents de décoloration :
Le systeme de nanofiltration traite la saumureduasirécupérée lors de la régénération des rédmes
décoloration, cette saumure est utilisée pourdémération suivante.
Les caractéristiques recommandées de la saumuregraité :
Tableau 10 : caractéristique de la saumure basique

Volume par cycle 66 nt
Concentration en sel 80 g/l
Température 60 °C
pH De7al3
T°C Entre 50 et 60

2.2.1. La caractéristique actuelle de la saumure traitée

Pour évaluer I'efficacité de la procédure de réggiign nous avons mesuré la concentration de Md€&lsortie de la
colonne pendant la régénération et le déplacemmefanetion du volume de la saumure.
Tableau 11 : les concentrations en NaCl a la sort@es colonnes de décoloration

V (m3) NacCl (g/l) Destination
10 2 Eau recyclée (E.R)
15 2 Eau recyclée
20 2 Egout
25 10 Egout
3 21 Egout
35 22 Egout
40 38 Nanofilration
45 52 Nanofiltration
50 81 Nanofiltration
55 84 Nanofiltration
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60 89 Nanofiltration
65 98 Nanofiltration
70 103 Nanofiltration
75 98 Nanofiltration
80 89 Nanofiltration
85 89 Nanofiltration
95 56 Egout
105 20 Egout
115 19 Egout
125 10 Egout
135 6 Egout
140 10 Egout
150 7 E.R
160 10 E.R
170 8 E.R
180 8 E.R
190 8 E.R
200 8 E.R
210 6 E.R
MNacCl (g/f1)
100
1] — -
By —
=0
F0
>0
0

Figure 16. courbe d’élution a la sortie des résines
Cing fractions ont été caractérisées par leur teeausel, on remarque que la fraction qui subitrétement par
nanofiltration est décalée de 16.m
Apres avoir calculé la moyenne de la concentratierNaCl dans la zone de récupération on a troueévateur de
729/l qui n'est pas conforme a la valeur cibléelpdabricant.

Saumure récupérée

Tableau 12 : caractéristiques actuelles de la saumaurécupérée

Volume par cycle | 70.4 ¥
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Quantité de sel ajoutée est 383.1 }

Concentration en NacCl 72 gll
Quantité du sel 506.9 kg

Pérméat
Volume par cycle 49.84 T
Concentration en NacCl 74 g/l
Quantité du sel 368.9 kg
Pérméat apres I'appoint
Volume par cycle 75.2 h
Concentration en NaCl 100 g/l w
Quantité du sel 752 kg

Afin de mettre en évidence la qualité de la saurauraiter par nanofiltration, on va suivre la cemication de NacCl le

pH et la température pour 10 cycle

Tableau 13: Suivie des caractéristiques de la saumure a triair

Cycle NaCl (g/l) pH T°C
1 72 13.3 49
2 66 13 49
3 74 13.2 50
4 72 13 49
5 58 13 49
6 64 13.6 50
7 60 12.8 50
8 70 12.9 49
9 64 13.1 50
10 66 13.4 50

aa
" .LY /.\ﬁ./.
60
50 S — S ——
NacCl (g/Il
10 ——Nacl (g/1)
To
30
—4—PH
20
*—— O ——————¢
10
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Figure 17 : Evolution des caractéristiques de la saumure répérée

Nous remarquons que la température et le pH résdespendant les 10 cycles sur des valeurs rdi®ipar rapport
aux recommendation

Pour la concentration en NaCl on constate deatiams entre 60 et 76 g/l, on peut expliquer cedgation par le fait
gue l'ajout de la saumure fraiche n’est pas bieitrisé

On peut I'expliquer aussi par le décalage de |étfende la fraction récupérée pendant la régéonérdes colonnes.
Modification

Afin d’'augmenter la qualité de la saumure récupéréa diminué le volume de la fraction (3) de 18)(@10 (). Et
on a ajouté 5 m3 dans la phase de la fraction (4).

Tableau 14 : concentrations en NaCl a la sortie demlonnes aprés modification

V (m3) NacCl (g/l) Destination
10 2 Eau recyclée
15 2.1 Eau recyclée
20 2 Egout
25 13 Egout
30 20 Egout
35 34 Egout
40 50 N.F
45 60 N.F
50 81 N.F
55 76 N.F
60 82 N.F
65 90 N.F
70 102 N.F
75 86 N.F
80 82 N.F
85 60 Egout
90 51 Egout
95 24 Egout
100 18 Egout
105 14 Egout
110 12 Egout
115 10 Egout
120 10 E.R
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125 8 E.R
130 8 E.R
135 8 E.R
140 6 E.R
150 6 E.R
160 6 E.R
170 4 E.R
180 5 E.R
190 5 E.R
200 5 E.R
210 5 E.R

Nacl (g/1)

120

100

20
&0 —e—NacCl (g/1)

40

20

U e . z %
0 50 100 150 200 250
AP e TSR, W e i e — e e ar——— ——

Apres avoir calculé la moyenne de la concentragiorsel dans la fraction 3 on a trouvé une valeur g/l qui est

proche a la valeur cible.

2.2.2. Etat des membranes

Afin de vérifier I'état des membranes on a fait suivie de I'évolution des pressions d’entrée etidbit pérmeat

pendant le méme cycle.
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Figure 19 Evolution du débit pérmeat et la pression a I'ente pendant deux cycles

Interprétation

Normalement la pression & I'entrée doit augmenteraggue diminution du débit au-dessous de ¥ m

La pression d’entrée augmente rapidement dés lamlége du cycle, et apres reste relativement spasdgr’'a la fin de
la production

On remarque aussi une diminution du débit permé&anensi la pression d'entrée est trés élevée (ublgre de

colmatage des membranes trés clair).

2.3. Etude des causes de colmatage

2.3.1. Qualité d’eau de nettoyage

Pour le nettoyage de la nanofiltration on utilieal adoucie qui doit étre conforment aux recomratiods suivant :

Tableau 15 : Résultats d’analyse de I'eau adoucie

. Valeur maximal Valeur réelles (mg/l)
Eléments . , .
recommandées (mg/l) De I'eau adoucie
Fer 0.3 0.2
Silice 10 7.5
Calcium 10 17
Magnésium 0.2 10
Température 60 60

Les teneurs en fer et en silice sont inférieursa avdleur maximal recommandée, les teneurs en oal&ti en
magnésium sont trés supérieur par rapport a ladiexigées.

La teneur élevé en calcium et en magnésium proviEjoelmatage rapide des membranes.

Qualité des réactifs
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Une fois I'opération de nanofiltration terminéeedt nécessaire de procéder au nettoyage des nrerabtas
membranes organiques sont nettoyées chimiquemehétapes:

- un nettoyage basique (pH.2) suivi d'un rincage

- un nettoyage acide (pH) suivi d'un rincage
Ce nettoyage permet de retrouver les performangagagives et quantitatives des membranes de Naatbn.

Afin d’évaluer I'efficacité du nettoyage, on va wé le pH durant chaque phase de nettoyage eti¢ piérméat a la
fin.

Tableau 16 : résultats du pH pour chaque étape deettoyage

Etape pH
Nettoyage avec réactif 1 10.97
Déplacement réactif 1 10.94
Rincage avec réactif 1 10.90
Rincage 2 avec réactif 1 10.01
Nettoyage avec réactif 2 12.07
Déplacement réactif 2 12.01
Rincage 1 avec réactif 2 11.95
Rincage 2 avec réactif 2 11.93

Nous constatons que les valeurs du pH sont norrpalesles quatre dernieres étapes de nettoyageldéofmjection

du réactif basique, or que pour les quaffél'®tape lorsqu'on utilise le réactif acide on tveudes valeurs de pH
basique.

Ce qu’on peut tirer de ces valeurs c’est que :

Le temps de pré-ringage n’est pas suffisant podiervie circuit de la saumure qui se caractériseupapH trés
basique pH=13.

2.4. Conclusion

Apres le suivi des parameétres de fonctionnemert enofiltration on a trouvé un taux de conversiet un flux de
pérméation qui sont trés variable d'un cycle atfawet qui ne sont pas conforme aux valeurs recordéngar
Novasep.

-Pour remédier a ce probleme on propose deux choses

. Remplacer tous les membranes par d’autre neuves.

. D’aprés le calcule de taux de rétention on a trogwé les membranes du 1 er étage sont encore ungile
rapport au deuxiéme, donc il faut changer les mand®s du 2eme étage par d’'autre neuves.
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Conclusion et perspective

Au terme de ce projet effectué a la COSUMAR, onuaapalyser le processus de la nandfiltration déigesits de
régénération sur résine.

D’apres les analyses effectuées on a pu idenkifseproblémes rencontrés dans la station de namatifin, qui sont :

Le décalage de la fenétre de la fraction de lansa€ récupérée ;
La faible efficacité de la nanofiltration ;

La grande consommation des produits de nettoyadge menofiltration ;

En se basant sur les résultats obtenus on a projesséctions pour améliorer le fonctionnement ihstéllation de la
nanofiltration

Les recommandations en perspectives consistent a:

Envoyer le retentat dans la mélasse et non versgeuts ;
Changer les membranes par d’autre neuves ;
Réduire le temps de nettoyage ;

faire Un suivi de la nanofiltration de maniére &E{E qui permettra d'apporter des précssiguant a la

qualité de la nanofiltration (pression, débit, catmn)

Lancer une étape de diafiltration dans le but dagigter la récupération de sel par épuration duntétte
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