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Résumeé

Les colonnes a bulles sont des contacteurs gaz-liquide tres répandus en milieu industriel,
notamment dans des applications de procédés chimiques, biologiques et minéralogiques. Dans
la gamme de colonne a bulles disponible, ’airlift sous dépression est une innovation francaise
présentant des caractéristiques tres intéressantes pour le pompage hydraulique, le transfert de
masse et la séparation des matieres en suspension.

Ce travail de these s’inscrit dans le cadre du développement de cet airlift amélioré, tres utilisés
dans le milieu industriel. L’objectif de la these est la caractérisation hydrodynamique de la
colonne airlift sous dépression et ’analyse de ses capacités a assurer la fonction de séparation
solide-liquide pour des particules en suspension. Le travail est exclusivement expérimental et le
dispositif expérimental est constitué d’une colonne a bulles verticale transparente en plexiglass
soumise a une dépression en téte et connectée a un bassin de recirculation hydraulique.
L’analyse hydrodynamique a été réalisée a l'aide de capteur de pression différentielle pour
I’étude globale et a l'aide d'une double sonde optique pour une caractérisation locale. Les
résultats obtenus ont permis d’étudier le régime d’écoulement pour les principaux parametres :
le taux de vide, la vitesse d’ascension et le diametre des bulles. La Vélocimétrie par Images des
Particules a été appliquée pour visualiser et analyser les structures d’écoulement dans le bassin
de recirculation. Les capacités extractives de la colonne ont été étudiées en eau douce avec ajout
de produits tensioactifs. La caséine soluble et le Methyl Iso Butyl Carbinol (MIBC) sont les
deux tensioactifs qui ont donnés les meilleurs résultats en termes de séparation solide-liquide
des matieres en suspension.

Ce travail a contribué a la compréhension de I’hydrodynamique des airlift sous dépression et a
permis de mettre en évidence les potentialités de cette colonne dans le processus de séparation
solide-liquide. Le travail ouvre aussi la voie a la modélisation numérique de ’hydrodynamique
de la colonne en s’appuyant sur les résultats expérimentaux.

1ii
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Abstract

Bubble columns are gas-liquid contactors widely used in industry, especially in chemical,
biological and mineralogical process applications. In the range of bubble columns available,
the vacuum airlift is a French innovation with very interesting characteristics for hydraulic
pumping, mass transfer and suspended matter separation.

This thesis work is part of the development of this improved airlift, which is widely used in the
industrial environment. The objective of the thesis is the hydrodynamic characterization of the
airlift column under vacuum and analysis of its capacities to ensure the solid-liquid separation
function. This work is exclusively experimental and the experimental setup is a vertical bubble
column in plexiglass under vacuum and connected to a recirculation basin.

The hydrodynamic analysis was carried out using a differential pressure sensor for the global
study and using a double optical probe for local characterization. Results obtained made it
possible to study flow regime. The main parameters obtained are the void fraction, superficial
velocity and bubbles diameter. Particle Image Velocimetry is applied to visualize and analyze
the flow structures in the recirculation basin. The extracting capacities of the column were
studied in tap water with the addition of surfactants. Soluble casein and Methyl Iso Butyl
Carbinol (MIBC) are the two surfactants that have given the best results in terms of solid-
liquid separation of suspended matter.

This work contributed to the understanding hydrodynamics for vacuum airlift column and
helped to highlight the potential of this column in the solid-liquid separation process. This work
also opens the way to numerical modelling of airlift column hydrodynamics from experimental
results.
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2 CHAPITRE 0. NOTATIONS

Symbole Unité Définition

CMC - Concentration Micellaire Critique
COq - Dioxyde de Carbone

Coldep - Colonne a dépression

FIP - Fonction Indicatrice de Phase

g m2.s71 accélération de la gravité

HLB - Hydrophilic Lipophilie Balance
LDA - Anémometrie Laser a effet Doppler
MES - Matiere En Suspension

MIBC - Methyl Iso Buthyl Carbinol

NTU NTU Unité Néphelometrique de Turbidité
PDF - Fonction de Densité de Probabilité
PIV - Vélocimetrie par Image des Particules
PSD - Densité Spectral

R - Constante du gaz R = 7

T - Constante universelles des gaz

U, m.s~ Vitesse superficielle du gaz

Ur, m.s! Vitesse du liquide

a % Taux de vide

Qglob % Taux de vide global

oy % Taux de vide de transition

0y - Période d’échantillonnage

A mm Longueur d’onde

1 Pa.s Viscosité dynamique

o N.m™t Tension superficielle

PG kg.m=3 Masse volumique du gaz

oL kg.m=3 Masse volumique du liquide

Cp - Coeflicient de trainé

Eo - Nombre d’Eotvos Ep = ‘w?#

Mo - Nombre de Morton Mo = gg E@”

M - Nombre de Weber modifié

Re - nombre de Reynolds R, = PlCibV
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Introduction et problématique

Les colonnes a bulles sont des contacteurs gaz-liquide tres répandus en milieu industriel,
notamment dans des applications de procédés chimiques, biologiques et minéralogiques. Elles
sont 'objet de plusieurs études scientifiques en vue de la compréhension de leur hydrodyna-
mique [Besagni et al., 2016, Simonnet, 2005, Raimundo, 2015] ainsi que de leur capacité & assurer
la fonction de séparation solide-liquide [Barrut, 2011,Suzuki Yoshihiro and Terutoyo, 2008]. Ces
études ont permis, en plus de la compréhension du fonctionnement hydrodynamique des co-
lonnes a bulles, de les utiliser pour des nouvelles applications industrielles. C’est ainsi qu’une
équipe de chercheur de I'Institut National des Sciences Appliquées (INSA) de Lyon et de 'Ins-
titut Francais de Recherche pour I’Exploitation de la Mer (IFREMER) ont réussit & mettre au
point, au Laboratoire de Mécanique des Fluides et d’Acoustique (LMFA) de I'INSA de Lyon,
un air-lift fonctionnant sous vide. Cette innovation technologique a été I’'objet d’un brevet en
2007.

Cette colonne sous dépression est utilisée en milieu industriel dans des secteurs tels que la
bio-remédiation du C'O, a travers une culture de micro algues, la purification des eaux issus
de I'élevage aquacole et la pré-filtration des eaux dans le processus de filtration membranaire.

L’image de la figure 1 ci dessous illustre une installation de colonne air-lift sous dépression sur
un site de 'TFREMER a Palavas-les-Flots en France.

Bertrand Barrut [Barrut, 2011] au cours de sa these a mené une étude d’optimisation
du fonctionnement de la colonne sous dépression. Les travaux réalisés ont permis de faire une
caractérisation globale de I'air-lift et de mettre en évidence que la colonne a dépression est
un dispositif multifonctionnel qui combine trois fonctions principales : la fonction de pompage
hydraulique, la fonction de séparation solide-liquide par moussage-écumage et la fonction de
transfert de masse.

B. Barrut [Barrut, 2011] a tenté une extraction solide-liquide en eau douce mais il n’a pas pu
obtenir des résultats satisfaisants.

Aussi, I'étude hydrodynamique effectué par B. Barrut sur la colonne a bulles sous dé-
pression est une étude globale qui ne fournit que tres peu d’informations sur ’hydrodynamique
locale et encore moins sur la granulométrie de 1’écoulement de la phase dispersée.
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6 CHAPITRE 0. INTRODUCTION ET PROBLEMATIQUE

FIGURE 1 — Installation de colonnes a bulles sous dépression a Palavas-Les-Flots

Ainsi, malgré les études déja réalisées, les connaissances scientifiques sur cette colonne
a bulles sous dépression restent encore insuffisantes pour une meilleure compréhension de son
fonctionnement hydrodynamique et de sa performance dans le processus de séparation solide-
liquide. C’est dans une perspective de contribuer au développement et a 'optimisation des
colonnes a bulles que s’inscrit la présente these menée au sein du Laboratoire de Mécanique des
Fluides et d’Acoustique de 'INSA de Lyon. La these est menée suivant trois axes principaux :

1. la caractérisation expérimentale de 1'hydrodynamique de 1’écoulement diphasique de la
colonne air-lift sous dépression. La caractérisation hydrodynamique de ’étude des mou-
vements des bulles est faite par mesures locale et globale;

2. I'étude expérimentale des capacités de séparation solide-liquide de la colonne sous dépres-
sion en eau douce par moussage-écumage a 1’aide de substances tensioactives;

3. I'analyse des structures de I’écoulement dans le bassin de recirculation connecté a lair-lift
par la technique de Vélocimétrie par Image des Particules (PIV).

Ce travail de these a donc pour objectif de contribuer expérimentalement a la discussion en
cours sur la compréhension des écoulements gaz-liquide en colonne a bulles. Elle a aussi comme
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objectif, ’étude des capacités extractives solide-liquide de la colonne air-lift sous dépression en
eau douce.

L’étude bibliographique réalisée et présentée au chapitre 1 de cette these, montre que
malgré la densité des études déja réalisées sur les colonnes a bulles, les connaissances restent
toujours insuffisantes en ce qui concerne la colonne a bulles soumise a une dépression en téte de
colonne et fonctionnant en circuit fermé. La séparation solide-liquide en eau douce est en outre
peu étudiée. Barrut [Barrut, 2011] dans sa theése a soulevé l'incapacité de la colonne a bulles
sous dépression a assurer la fonction de séparation solide-liquide en eau douce.

Pour lever ce verrou, les études réalisées par Suzuki et al. [Suzuki Yoshihiro and Terutoyo,
2008] sur une colonne a bulles classique ont révélé 'importance de I'utilisation des tensioactifs
afin de pouvoir assurer une séparation solide-liquide en eau douce. Parmi les substances ten-
sioactives utilisées, la caséine semble donner de tres bons résultats.

Aussi, une étude hydrodynamique est nécessaire si ’on souhaite par la suite améliorer
les performances des colonnes a bulles pour assurer la fonction de séparation solide-liquide en
eau douce ou en eau de mer. Ce travail permettra aussi de mieux comprendre les performances
hydrodynamiques de la colonne a bulles sous dépression en fonction de différents parametres :
débit des deux phases (gaz et liquide) ; présence ou non dans I'eau des impuretés qui peuvent
influencer le comportement de 1’écoulement.

L’originalité de cette these réside dans le fait qu’elle cherche a apporter des réponses a
deux problémes non traité jusqu’a la sur ces dispositifs et a préciser les structures d’écoulement
observées dans le bassin de récirculation connecté a la colonne et permettant un fonctionnement
en circuit fermé.

En somme, au cours des prochains chapitres nous allons tenté de répondre a trois princi-
pales questions :

1. quelle est 'hydrodynamique locale des écoulements d’un airlift sous dépression ?

2. quelles sont les structures d’écoulements au sein du bassin de récirculation de la colonne
a bulles ?

3. quelles sont les capacités de cette colonne a assurer la fonction de séparation solide-liquide
en eau douce ?

Pour ce faire, le ce manuscrit est structuré en quatre chapitres :
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8 CHAPITRE 0. INTRODUCTION ET PROBLEMATIQUE

Le premier chapitre présente une synthese bibliographique sur I’hydrodynamique des écou-
lements gaz-liquide en colonne a bulles et sur la séparation solide-liquide par air-lift. Dans la
partie bibliographique sur la séparation solide-liquide, I’accent a été mis sur l'extraction des
matieres en suspension en eau douce par moussage-écumage en colonne a bulles.

Le chapitre 2 est dédié a la présentation du dispositif expérimental, de I'instrumentation
diphasique et des principaux parametres qui sont 1’objet de cette these. Le dispositif expéri-
mental est une colonne airlift sous dépression transparente, en plexiglas. Les caractéristiques
géométriques et le fonctionnement de cette colonne ainsi qu'une description de la méthodologie
expérimentale sont présentés plus en détail dans ce chapitre.

Le chapitre 3 se focalise sur 1’étude hydrodynamique des écoulements gaz-liquide au sein
de la colonne airlift sous dépression. L’instrumentation diphasique utilisée est constituée d’une
bi-sonde optique et de capteurs de pression différentielle dont le principe de fonctionnement
est présenté au chapitre 2. Le protocole expérimental et les principaux résultats obtenus au
cours de cette étude hydrodynamique sont également présentés dans ce chapitre. Ce chapitre
s’acheve par une analyse des capacités de transfert de masse de l'airlift a travers des essais de
désorption du COs.

Le chapitre 4 présente une étude de séparation solide-liquide en eau douce par colonne
airlift sous dépression. Ce chapitre présente en substance une étude préliminaire sur des tensio-
actifs, le protocole expérimental pour 'extraction solide-liquide et les principaux résultats sui-
vant différentes condition opératoires pour une séparation solide-liquide en colonne a bulles.
Apres la présentation des résultats des capacités extractive de l'airlift, le chapitre se termine par
une présentation des résultats d’'une étude préliminaire des structures d’écoulement du bassin
de récirculation de l'airlift par la technique de Vélocimétrie par Image des Particules (PIV).

Enfin cette these s’acheve par des conclusions qui présentent les syntheses des principaux
résultats obtenus. Les conclusions sont suivies par les perspectives envisageables de cette these.

HASSAN BARKAI Allatchi - These de 'INSA de Lyon 2020

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



Chapitre 1
Etat de I'art

Sommaire du chapitre

1.1 Ecoulements gaz-liquide en colonne A bulles . . ........... 10
1.1.1 Labulleunique . . . . . . . . .. . 10
1.1.2  Régimes d’écoulements . . . . . . . .. ... 15
1.1.3  Configuration d’écoulements . . . . . . . .. .. ... ... 17
1.1.4 Cartes d’écoulements gaz-liquide . . . . .. ... ... ... ... ... 19
1.1.5 Coalescence des bulles . . . . . . ... ... ... oL 22
1.1.6  Caractérisation des écoulements en colonne a bulles . . . . ... ... 24

1.2 Séparation solide-liquide des particules en suspension . ... ... 31
1.2.1 Séparation par flottation parair . . . . .. .. .. ... 31
1.2.2  Séparation solide-liquide en colonne a bulles . . . . . . . .. ... ... 33

1.3 Conclusion . .. . . . .. i i i i i it e e e e e e e e e 35

9

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



10 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

1.1 Ecoulements gaz-liquide en colonne A bulles

Dans ce chapitre, avant de présenter 1’écoulement en colonne airlift, il est important de
revenir sur quelques aspects liés aux écoulements gaz-liquide.

1.1.1 La bulle unique

1.1.1.1 Formes et trajectoires

La forme de la bulle unique dans un milieu infini est une fonction du nombre de Reynolds
et du nombre de Weber (figure 1.1).
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Bulle sphengue calotte sphéngue calotte sphénqgue oscillante
(Reb =1 et Eo=06) (Reb=94 etEo=113) (Reb=1100et Eo=3)

L

Eulle ellipsoidale calotte ellipsoidale calotte ellipsoidale bosselee
(Reb=20et Eo=12) (Reb=35etEo=123) (Reb=35etEo=873)

FIGURE 1.1 — forme de bulles obtenue par la méthode Level-Set [Smolianski et al., 2003]
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne & bulles 11

Par ailleurs, suivant le nombre adimensionnel de Weber, la forme de la bulle est dite
stable pour un Weber faible et elle est oscillante pour un nombre de Weber supérieur a sa
valeur critique. La valeur critique du nombre de Weber est déterminée a partir de la corrélation
de Tsuge et Hibino [Tsuge and Hibino, 1977] :

Weeris = 10, 64M0°0%% (1.1)
Ou Mo est le nombre de Morton définit par I’expression :

AA
Mo — gﬂg 2/)
PP

(1.2)

Les régimes d’écoulements sont observé en fonction du nom de Reynolds (R,;) des bulles définit
par 'expression suivante :

Reb — 2PL|(];]I_[JI’| (13)

R est le rayon de la bulle;

Uy la vitesse de son centre de gravité;

U, la vitesse du fluide au niveau du centre de gravité de la bulle;

v; la viscosité cinématique du liquide.

a) Régime de Stokes

Le régime de Stokes est obtenu pour R., <1. Les bulles ont alors une forme sphérique, on
parle aussi de régime sphérique. Dans ce domaine, ce sont les forces de viscosité et de tension
de surface qui sont dominantes. Le mouvement de la bulle dans ce régime est stationnaire et
purement vertical.

b) Régime sphérique inertiel

Dans le régime sphérique inertiel, obtenu pour 1<R.,<600, les bulles sont encore sphériques,
mais les forces de tension superficielle et celles d’inertie sont prépondérantes devant les forces
de viscosité. Le mouvement de la bulle dans ce domaine reste rectiligne.

c) Régime ellipsoidal

Pour R.,>600, la bulle prend une forme d’ellipsoide, d’abord stable puis oscillante lorsque la
bulle grossit. La trajectoire de la bulle résulte d’'une compétition entre les forces de tension
superficielle et les forces d’inertie [Saffman, 1956].

d) Régime des calottes sphériques et des bulles déformées
Enfin, pour R., > 1360, les forces de tension superficielle deviennent négligeables et ce sont les
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12 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

forces d’inertie et de poussée qui déterminent le mouvement.

Dans ce cas, la bulle atteint une forme de calotte sphérique et lorsque le diameétre devient
encore plus important, elle peut ne plus avoir de forme bien précise (bulle dite déformée).
Les calottes sphériques ont une trajectoire verticale, alors que les bulles déformées ont un
mouvement en zigzag.

1.1.1.2 Sillage d’une bulle

Le sillage d’une bulle est défini comme étant le champ d’écoulement liquide situé directe-

ment a ’arriere de la bulle. Le sillage varie avec le diametre de la bulle de telle sorte que lorsque
le diametre augmente, la longueur du sillage aussi augmente [Brussieux, 2011]. Vries [de Vries,
2002] a mené une étude qui a permis de déterminer avec précision les formes du sillage des
bulles uniques ellipsoidales. Lorsque la bulle est ellipsoidale et que son mouvement est en zig-
zag, le sillage se compose de deux filets qui peuvent interagir loin derriere la bulle. Ces deux
filets peuvent cependant se confondre et ne former qu'un seul filet lorsque la bulle passe dans
le plan médian de sa trajectoire.
Ensuite, lorsque la trajectoire de la bulle devient hélicoidale, le sillage reste toujours composé
de deux filets, qui peuvent étre instables dans la région située pres de la bulle, si elle a un
important rapport de forme. La forme de la bulle est stable, mais son orientation change lors
de 'ascension, afin que le petit axe soit aligné avec sa trajectoire. Enfin, pour les calottes sphé-
riques, Komasawa et al. [Komasawa et al., 1980] ont observé trois domaines de sillage selon la
valeur du reynolds. Pour un nombre de Reynolds R.;,<90, le sillage est laminaire et est constitué
de vortex toroidaux symétriques; pour 90 < R, < 500, le vortex perd sa stabilité avec ’ap-
parition d’une dissymétrie et enfin pour un R, > 500, le sillage devient turbulent [Simonnet,
2005].

1.1.1.3 Bilan des forces sur une bulle en déplacement a vitesse constante

Une bulle ascendante dans un écoulement cisaillé est soumise aux forces statiques et aux
forces hydrodynamiques. Le bilan de force agissant sur cette bulle s’écrit :

— T
Fp+Fi+Fp+F, =10 (1.4)

Fg est la force d’Archimede;

F; est la force d’inertie;

Fp est la force de trainée;

F1, est la force de portance.
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne & bulles 13

Les deux premiers termes correspondent aux forces statiques et les deux derniers aux forces
hydrodynamiques dues a la montée de la bulle et au mouvement du fluide. Par ailleurs, le
nombre de Reynolds de bulle permet de caractériser le régime hydrodynamique autour de la
bulle et d’exprimer les forces hydrodynamiques de trainée et de portance.

1.1.1.4 Vitesse terminale d’une bulle

La vitesse terminale V,, d'une bulle dépend du régime dans lequel elle se trouve, c’est-a-
dire de sa taille. Nous allons présenter dans cette section une revue des principales corrélations
qui donnent une estimation de la vitesse terminale d’une bulle unique d’air dans de I’eau pure :

e Bulles sphériques :
En régime de Stokes (Reb < 1), pour des bulles avec une interface déformable, la vitesse
terminale est donnée par :

gpr o
= I 1.

avec p; la masse volumique du liquide et y; la viscosité dynamique.

e Bulles sphériques avec inertie :
Les bulles peuvent rester sphériques, au-dela d’un nombre de Reynolds de 'ordre de
I'unité. Dans le domaine ou Reb < 600. et la vitesse terminale ascensionnelle vaut :

0,138p,"% g%
Vi = bt 9 g (1.6)

l

« Bulles ellipsoidales :
Lorsque la bulle devient ellipsoidale, sa trajectoire peut commencer a devenir hélicoidale
ou zigzagante et la vitesse de bulle vaut alors :

Voo = 1,91p, 20! 2q, 12 (1.7)

ou o est la tension superficielle.

e Bulles déformées — Calottes sphériques :
Dans le cas des grosses bulles, la vitesse de bulle vaut :

Voo = 0,715¢"2d}/? (1.8)

Afin d’éviter ces nombreuses expressions et dans un souci de simplification, Jamialahmadi et
al. [Jamialahmadi et al., 1994] proposent & partir des travaux expérimentaux une corrélation
unique pour la détermination de la vitesse terminale :

Vi Vi
Vie= ——22 (1.9)

\/ Vi + Vi
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14 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

1 Ap 3w +3
Vy = — 2P g2 2t My (1.10)
18 pu ™ " 3pg + 24

ou p, la masse volumique du gaz et pu, la viscosité dynamique.

20 2db
Vie=|——— + — 1.11
g dempg) ; ()

Cette corrélation est valable dans tous les régimes que rencontre la bulle quand sa taille
augmente. Avec la tension superficielle () qui apparait dans le calcul de Voo, elle est applicable
pour des phases continues de différentes tensions superficielles. La corrélation est aussi valide
pour de I'eau pure que pour de I’eau pure avec ajout de butanol, de méthanol et d’éthanol [Ja-
mialahmadi and Miiller-Steinhagen, 1992].

Le domaine de validité de cette corrélation correspond a :
- masse volumique du liquide : p; = 720 — 1040kg.m =3

- viscosité du liquide : y; = 2,33.107% — 5,9.1072Pa.s

- tension superficielle : 0 = 72,5 — 22mN.m™!

L’ajout de substances tensioactives dans la phase liquide diminue la tension de surface du
mélange diphasique et modifie par voie de conséquence le comportement de la bulle (figure 1.2).
Les tensioactifs inhibent la coalescence entre les bulles et induisent la formation et le maintien
de bulles plus petites.

0,45 ! ! !
0al- . . . |
'._I.-.. ﬂ,3 ; l“ ...,.R;F__-‘ .,....,.-
0 ff e : s
E n’EE ...l.'; ..-....r;.;.-:,'.:'..c.' R L TE o TELIE R TR PRI P EIPEET P LARRE IR PROPPEIP ORI
- il o ' '
n’-lﬁ ' .......-..--..-...-...E,..-...-...-..--..-...-..E,-..-...-......--..-...-.E..-..-...-.......... -
[ — Equations [1.79), (1.27), (1.23) ot (1.25) |
0.1 ___ Jamialahmadi et al. (1994) = = 72 mN.m™"
0,05~ == Jamialahmadi et al. (1994) - = 30 mN.m~" |
0 i i i
0 10 20 30 40

db[mm:l

FIGURE 1.2 — Vitesse terminale d’une bulle en fonction de son diameétre en milieu contaminé
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne & bulles 15

Tomiyama et al. [Tomiyama et al., 2002] ont mené une étude sur I’évolution de la vitesse
terminale d’une bulle unique en fonction de sa taille et en présence de tensioactifs. Cette étude
a permis d’identifier trois régimes qui correspondent a trois classe de taille de bulles :

o pour les petites bulles sphériques, le régime est dominé par les forces visqueuses. Dans ce
domaine, les tensioactifs glissent autour de la bulle jusqu’au point de stagnation arriere
de la bulle, donnant naissance a un gradient de concentration autour de la bulle. Ce
phénomene, connu sous le nom d’effet Marangoni, ralentit le mouvement de 'arriére de la
bulle et induit donc une augmentation de la trainée et par conséquent une vitesse limite
plus faible que dans un milieu pur [Magnaudet, 1997 ;

 pour les bulles de taille intermédiaire (ellipsoides et bulles déformées), le régime est dominé
par les forces de tension superficielle. Ces forces diminuent les oscillations de forme de la
bulle ce qui conduit a un rapport de forme de la bulle (E = dye./dpor) plus grand et une
vitesse de bulle plus petite qu’en milieu pur;

« enfin, pour les plus grosses bulles (calottes sphériques), le régime est dominé par les
forces d’inertie. Dans ce domaine, les forces de tension superficielle n’ont plus un role
prépondérant, par rapport aux forces d’inertie, sur le mouvement et la forme de la bulle.
Ainsi, la vitesse relative en milieu contaminé devient la méme que celle en milieu pur.

1.1.2 Reégimes d’écoulements

La détermination des régimes d’écoulement au sein des réacteurs gaz-liquide est cruciale
pour comprendre leur fonctionnement et optimiser leur application industrielle. Depuis plu-
sieurs décennies, divers chercheurs ont étudié ’hydrodynamique des écoulements diphasiques
en colonnes a bulles. Les travaux de Shah et al. [Shah et al., 1982] ont mis en évidence diffé-
rents régimes d’écoulement dans les colonnes a bulles. Chen et al. [Chen et al., 1994a] proposent
une carte représentant des structures d’écoulements en colonne a bulles pour les trois régimes
d’écoulements décrit précédemment (figure 1.3).

Deckwer et Field [Deckwer and Field, 1992] proposent une détermination de la transition
entre les régimes d’écoulement en colonnes a bulles a partir des changements de pente de la
courbe d’évolution du taux de vide («) avec la vitesse superficielle (U,) de gaz (figure 1.3).
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16 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART
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FIGURE 1.3 — Carte de régime d’écoulement [Deckwer and Field, 1992]

a) Le régime homogéne

Le régime d’écoulement homogene est caractérisé par une distribution uniforme des bulles qui
montent verticalement dans la colonne, sans interagir entre elles avec une faible dispersion
axiale. Le taux de vide augmente linéairement avec le débit d’air injecté [Zahradnik et al.,
1997]. En régime homogene la coalescence des bulles est négligeable.

b) La transition

Le régime de transition apparait lorsque la vitesse superficielle du gaz augmente. En régime
de transition, les bulles coalescent rapidement et forment des clusters au centre de la colonne.
Le taux de vide global cesse d’augmenter avec la vitesse superficielle de bulles. Zahradnik et
al. [Zahradnik et al., 1997, Thorat and Joshi, 2004] avaient mené des études sur le régime de
transition et avaient mis en évidences les parametres qui influencent I’apparition de ce régime.

c) Le régime hétérogeéne

Le régime hétérogene se caractérise par un taux de vide global qui augmente faiblement avec la
vitesse superficielle des bulles, par une large distribution de tailles de bulles et par I'existence
d’un profil parabolique du taux de vide. Lorsque la distribution des bulles dans la colonne est
uniforme, le régime hétérogene s’établit a des fortes vitesses superficielles de bulles. Par contre,
si la distribution de bulles est non uniforme, quelque soit la vitesse superficielle de bulles, 1’on
obtient un régime d’écoulement hétérogene [Zahradnik et al., 1997, Dhotre et al., 2004].
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne & bulles 17

1.1.3 Configuration d’écoulements

La configuration des écoulements gaz-liquide en colonne a bulles est rapportée dans plu-
sieurs études dont celle de Baker [Baker, 1954], Hewitt [Hewitt and Roberts, 1969], Taitel [Tai-
tel and Dukler, 1976], Mcquillan [McQuillan and Whalley, 1985] et Collier [Collier and Thome,
1994]. Ces études ont révélé I'existence d’une interface entre les phases (gaz et liquide) tres sen-

sibles au changement des parametres hydrodynamiques, physiques ou géométriques de 1'écou-
lement. L’instabilité de cette interface induit ’observation de différentes configurations d’écou-
lement et le parametre le plus usuel pour le changement du régime d’écoulement est le débit

volumétrique.

A cet effet, les travaux de Hewitt [Hewitt and Hall-Taylor, 1970] ainsi que ceux de Taitel
[Taitel et al., 1980] ont permis 'identification de quatre structures d’écoulement dans le cas des
écoulements gaz-liquide ascendant dans des conduits verticaux (figure 1.4).
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FIGURE 1.4 — Configurations des écoulements diphasiques verticaux [Taitel et al., 1980]
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18 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

a) L’écoulement a bulles

L’écoulement a bulles apparait a de faible débit d’air mélangé au liquide. La phase gazeuse
est distribuée de maniere uniforme sous forme de petites bulles discrétes dans la phase liquide
continue. Dans ce régime, lorsque 'on augmente le débit d’air, les bulles se fractionnent en
fines bulles sous l'effet des forces de turbulence et deviennent plus stables. Le régime devient
un régime a bulles denses avec une absence du phénomeéne de coalescence de bulles.

b) L’écoulement a poches

L’écoulement a poches survient lorsque l'on augmente le taux de vide dans 1’écoulement a
bulles. A de forts débits d’air, les bulles coalescent rapidement et forment de grosses poches
cylindriques de sections voisines de celle de la conduite dont les extrémités supérieures ont une
forme de calotte sphérique. Ces poches d’air dites « Bulles de Taylor » sont séparées les unes
des autres par des ponts liquides. Les bulles de Taylor sont séparées de la paroi de la colonne
par un film liquide s’écoulant dans le sens contraire de celui du mélange diphasique [Taitel
et al., 1980].

c) L’écoulement a poches disloquées

L’écoulement a poches disloquées est une conséquence de la continuité du régime a poche avec
augmentation progressive du débit d’air injecté. Les bulles de Taylor deviennent étroites et se
déforment tres aléatoirement dans un mouvement oscillant du mélange diphasique. Le régime
d’écoulement devient chaotique et totalement imprévisible.

d) L’écoulement annulaire

Il s’agit 1a d’un régime d’écoulement caractérisé par la formation d’une phase continue gazeuse
au cceur de la colonne. En effet, au dela du régime chaotique décrit précédemment, lorsque 1’on
augmente considérablement le débit d’air dans la colonne, il se crée une continuité de la phase
gazeuse au coeur de la colonne engendrant une séparation entre les deux phases. Le liquide reste
confiné sur les parois de la colonne et forme un anneau ondulé par la turbulence. Le liquide se
retrouve aussi sous forme de gouttelettes entrainées au coeur gazeux.

Le caractere non stationnaire de la configuration des régimes d’écoulement diphasique a

été mis en évidence dans plusieurs études qui suggérent pour certaines d’utiliser la fonction de
densité de probabilité (PDF) et la densité spectrale (PSD) des fluctuations du taux de vide ou
des fluctuations de pression [Jones and Zuber, 1975, Merilo et al., 1977, Das and Pattanayak,
1994, Cheng et al., 1998, Tutu, 1982].
Azzopardi et al. [Azzopardi and Baker, 2003] ont menés une étude exhaustive, a partir des don-
nées de plusieurs études, sur les propriétés fluctuantes des écoulements diphasiques en conduite.
Ils proposent un graphique qui permet de corréler les propriétés fluctuantes des écoulements
diphasiques pour toutes les configurations d’écoulement [Azzopardi and Baker, 2003].
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne & bulles 19

1.1.4 Cartes d’écoulements gaz-liquide

La carte d’écoulement est une représentation graphique des domaines d’existence des

configurations d’écoulement. Baker [Baker, 1954] est le premier a proposer une carte pour les
écoulements diphasiques. Les cartes émises par la suite n’ont pas les mémes coordonnées de
représentation et cela s’explique du fait que les cartes sont représentées en fonction de divers
parametres (vitesse, température, viscosités, tension de surface, géométrie de la colonne, etc.)
qui conditionnent la transition des régimes d’écoulement. Cependant, les vitesses superficielles
du gaz et du liquide sont fréquemment utilisées.
Les résultats expérimentaux sur les différentes configurations et les transitions sont bien repré-
sentés sur une carte d’écoulement dans un choix de coordonnées, lié a 'application comme le
flux massique et le titre massique ou plus lié a des modélisations comme les vitesses superficielles
de liquide et de gaz.

1.1.4.1 La carte d’écoulement de Hewitt et Roberts

La carte d’écoulement élaborée par Hewitt et Robertson [Hewitt and Roberts, 1969]
illustre un écoulement gaz-liquide vertical ascendant (figure 1.5). Les configurations d’écoule-
ment sont obtenues par reconnaissance visuelles et par corrélation des variables de I’écoulement
diphasique. Cette carte utilise un systéme de coordonnées logarithmique constitué des pressions
dynamiques du liquide et du gaz [Béguin, 2010].
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Fi1GURE 1.5 — Carte d’écoulement de Hewitt et Roberts pour un écoulement ascendant
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20 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

1.1.4.2 La carte d’écoulements de Taitel et Dukler
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FIGURE 1.6 — Carte des régimes d’écoulements diphasique gaz-liquide [Taitel et al., 1980]

La carte de Taitel et Dukler (figure 1.6) représente un écoulement ascendant dans une
conduite de diametre intérieur D = 50 mm. Cette carte est une alternative aux méthodes
expérimentales. Les coordonnées sur cette carte sont uniquement représentées par des vitesses
superficielles.

Taitel et Dukler ont proposé des mécanismes pour lesquels les transitions entre les diverses
configurations d’écoulement peuvent avoir lieu et les ont modélisés par une série d’équations
qui permettent de calculer les frontieres entre les différents régimes en connaissant le diametre
du tube et les propriétés physiques des deux phases [Augyrond, 1998].

Les transitions entre les principaux régimes d’écoulements sont : la transition bulles —
poches notée A; la transition poche - poches disloquées notée D et la transition poches dislo-
quées — annulaire notée F.

a) La transition bulles-poches (A)

Pour de tres faibles taux de vide, la phase gazeuse s’organise en une dispersion de bulles de tres
petits diametres qui se comportent comme des spheres rigides et qui ont un mouvement vertical
quasi rectiligne. L’augmentation du taux de vide provoque un accroissement du diametre des
bulles et au-dela d’un diameétre critique, les bulles commencent a se déformer et a avoir un
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne & bulles 21

mouvement en zig-zag. Ce dernier favorisent les collisions entre bulles qui coalescent et forment
des bulles plus grosses. La densité de bulles dans 1’écoulement croit avec le taux de vide. Si
cette densité devient telle que les bulles ont des temps de collisions assez longs, alors on est en
phase de transition bulles-poches.

Les études menées par Griffith et Snyder [Griffith and Snyder, 1964] ainsi que celles de Ra-
dovcich et Moissis [Radovcich, 1962] suggerent une valeur de taux de vide correspondant a la
transition de l'ordre de 25%°30%. Expérimentalement I’écoulement & bulles est exceptionnel-
lement observé pour un taux de vide o > 35% et la coalescence est rarement observée pour un
taux de vide a < 20%.

Ce mécanisme est seulement valable pour des faibles débits de liquide ou les forces turbulentes
dispersives ne sont pas prédominantes. Cette transition a été tracée en fonction des vitesses
superficielles de liquide (Ug) et de gaz (Ugg) (figure 1.6).

1— 3
ULS = aUGS — (1 — Od)g UOoo (112)
avec a = 25%
9(pr —pc) o\
Usso = 1,53 (2) (1.13)
PL
Si la bulle d’air monte a une vitesse Ug, cette vitesse est liée a la vitesse superficielle du gaz
Ugs par :
_ Ugs
Ug=—" (1.14)
Q@

ou « est le taux de vide.
De méme, la vitesse moyenne du fluide est donnée en fonction de la vitesse superficielle liquide
ULs par :

ULs
Uy = 1.15
P71 ( )
Avec U, vitesse de montée des bulles d’air par rapport a la vitesse moyenne du liquide, les
équations (1.2) et (1.3) donnent :

1l -«
Urs = Ugs

—(1=a)U, 1.16
L (116
Harmathy [Harmathy, 1960] a montré que la vitesse d’ascension de bulles relativement grandes
est insensible a la taille de la bulle et est donnée par la relation :

9 (oL — pa) U] v (1.17)

Up=1,53 [ .
PL

En substituant 1’équation (1.4) a (1.5), et en considérant que la transition se produit lorsque

a=a; =25%:

9(pr = pa)a]"

1 (1.18)

ULS:3UGS—1,53[ 5
PL
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22 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

b) La transition poches-poches disloquées (D)

L’écoulement a poches disloquées est caractérisé par un mouvement oscillatoire de la phase
liquide. Le passage d'un écoulement a poches a un écoulement a poches disloquées est observé
des lors que les ponts de liquides entre bulles de Taylor deviennent instables. D’apres les ob-
servations de Taitel et Dukler, I’écoulement a poches disloquées est un phénomene d’entrée
précédant la formation de poches dans la canalisation. Cette longueur d’entrée ou longueur de
stabilisation ou sont observées les poches disloquées dépend du débit de I’écoulement et du
diametre du tube [Augyrond, 1998].

Taitel et Dukler, en se basant sur I’expression de la vitesse de montée d’une bulle de Taylor [Col-
lins et al., 1978], proposent une équation afin d’évaluer la longueur nécessaire au développement
de I’écoulement a poches.

lg Un
— =40,6 | —= + 0,22 1.19
D ) (\/g_D_I_ ) ) ( )

c¢) La transition poches disloquées-annulaire (E)

Pour des taux de vide élevés, I’écoulement devient annulaire. Le film liquide monte adjacent a la
paroi et I’écoulement gazeux circule au centre du tube en entrainant des gouttelettes de liquide.
La phase liquide a un mouvement ascendant a cause, a la fois, du cisaillement interfacial au
niveau du film, de la tralnée développée sur les ondes et de la trainée sur les gouttelettes. Les
travaux réalisés par Turner et al. [Turner et al., 1969] permettent de suggérer que 1’écoulement
annulaire ne peut exister qu’a partir d’'une vitesse de gaz minimale donnée par l’expression
suivante :

FRELS RN (SEYS) b am
3.Cp %

Augyron [Augyrond, 1998] en se basant sur une étude de Turner et al. [Turner et al.,
1969], observa que la transition poches disloquées — annulaire est indépendante de 1’écoulement
liquide et du diametre de la colonne. Il suggéra que la vitesse réelle de gaz est assimilable a la
vitesse superficielle du fait de la faiblesse du film dans I’écoulement annulaire et proposa une
limite a la derniere transition :

1/2
Ipd
log (pL — pa

Tk 3,1 (1.21)

1.1.5 Coalescence des bulles

La coalescence des bulles est un phénomene physique caractérisé par une premiere phase
ou les particules entrent en collision et dans une seconde phase, elles restent en contact durant
un temps suffisant pour que le processus de fusion ait lieu [Das et al., 1987]. La coalescence se
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne & bulles 23

réalise lorsque la vitesse des bulles devient assez grande pour atteindre une valeur de taux de
vide approximative de 30%. Cette valeur est obtenue & partir d’une considération géométrique
assez simple. On considére qu'il existe une sphere d’influence autour de chaque bulle (figure
1.7). Bien que ces spheres d’influence puissent se chevaucher dans certains cas, la somme de
tous les volumes sphériques est égale au volume total du mélange. Le nombre de collisions et
de coalescence devient tres important lorsque la distance entre deux bulles devient inférieure a
deux fois le rayon d’une bulle [Mishima and Ishii, 1984].

Dans un écoulement turbulent & bulles, des petites bulles coexistent avec d’autres plus
grosses. En effet, les forces de pression dynamique de la turbulence morcellent et dispersent la
phase gazeuse en petites bulles [Hinze, 1955]. Les petites bulles ainsi formées, sont déformées
par les forts gradients de contrainte de cisaillement et de vitesse, et la production d’énergie
de turbulence devient importante. Par ailleurs, 'intensité de la turbulence augmente avec le
taux de vide car les gros tourbillons présents dans 1’écoulement sont réduites a de plus petites
structures sous 'effet de I'agitation des bulles de plus en plus nombreuses [Sato et al., 1995].
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F1GURE 1.7 — Configuration de coalescence de bulles [Mishima and Ishii, 1984]
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24 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

Lorsque les fluctuations deviennent suffisamment puissantes pour provoquer I’éclatement
des bulles, les bulles restent dispersées méme pour un taux de vide supérieur a 30%. Tout se
passe comme si le mouvement des bulles n’est plus affecté par les autres bulles [Michiyoshi and
Serizawa, 1986].

1.1.6 Caractérisation des écoulements en colonne a bulles

Les écoulements diphasiques gaz-liquide sont le siege des phénomenes de transfert et
d’échange de masse et de chaleur. Malgré la complexité du probléme des systémes diphasiques,
di surtout a la présence d'une interface gaz-liquide et au confinement de 1’écoulement, ces
écoulements ont fait 'objet de plusieurs études [Neal and Bankoff, 1963, Delhaye, 1969, Jones
and Delhaye, 1976, Matsui, 1986, Barrut et al., 2012b]. A cet effet, suivant la configuration des
écoulements et les outils disponibles, plusieurs techniques sont utilisées pour la caractérisation
de ces écoulements.

a) Les méthodes par imagerie

Les méthodes par imagérie se déclinent en méthode de PIV (Vélocimétrie par Image de Parti-
cules) ; de traitement d’images et de tubes transparents avec mesure par caméra classique ou
ultra rapide. Lorsque la densité de bulles est élevée des phénomenes optiques parasites inter-
viennent et on doit recourir a I'imagerie par rayons X utilisés également pour des canaux non
transparents.

b) Les méthodes de reconnaissance locale

Les méthodes de caractérisation locale font recours a 'utilisation des sondes. En effet, la sonde
est introduite dans I’écoulement pour faire une mesure en un point donné. La sonde doit étre
sensible au milieu qui 'entoure. Elle fait appel aux variations d’une propriété physique du mi-
lieu. Ces méthodes utilisent soit une sonde optique pour faire appel a la variation de l'indice
de réfraction, soit une sonde résistive pour observer la variation de résistivité.

Parmi les méthodes locales, on peut également citer la méthode du tube de Pitot, I'ané-
mométrie a fil chaud et la méthode des mesures par anémométrie laser a effet Doppler qui a
la particularité d’étre non intrusive et de mesurer chaque phase séparément. La sensibilité de
I’anémométrie a fil chaud permet aussi bien la mesure des vitesses que la mesure du taux de
vide. L’anémometre donne un signal caractéristique de chaque configuration, éventuellement
un peu « déformé » par les interactions entre la sonde et les interfaces gaz-liquide.

Dans le cas d’un mélange a deux composants, Delhaye [Delhaye, 1969] a utilisé la fonction
de densité de probabilité afin de pouvoir séparer le signal issu du liquide et celui issu du gaz
et calculer ainsi le taux de vide local, la vitesse moyenne du liquide et 'intensité turbulente du
liquide [Delhaye et al., 1981].
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne a bulles 25

c) Les sondes optiques

Les sondes optiques utilisent la variation de 'indice de réfraction du milieu lors du changement
de phase. Il s’agit d'un principe utilisé depuis longtemps pour la détection des niveaux et qui a
donné lieu a plusieurs réalisations. Pour un indice donné de I'extrémité de la sonde de 1'ordre de
1,5 on passe, pour un angle d’incidence de 'ordre de 45 °, progressivement d’une transmission
presque totale a une réflexion totale lorsque l'indice diminue en passant de celui du liquide a
celui du gaz (figure 1.10). [Danel, 1978].

Pour la détection du taux de vide, les sondes optiques sont treés prisées du fait de leur
grande facilité d’utilisation et la qualité des mesures obtenues [Cartellier and Barrau, 1998 Ro-
jas and Loewen, 2007, Yamada and Saito, 2012, Pjontek et al., 2014, Raimundo, 2015, Besagni
et al., 2016, Aliyu et al., 2017, Wang et al., 2017]. Elles ont l'avantages d’avoir une réponse
rapide, une trés bonne résolution spatiale et un domaine d’application dans une large gamme
de pression et de températures [Peytraud, 1995].

Aliyu et al. [Aliyu et al., 2017] ont développé un systeme de sonde a double fibre optique
pour la mesure des caractéristiques hydrodynamiques d’un écoulement gaz-liquide. Les valeurs
de vitesse de bulles et de taille de bulles mesurées par la sonde optique sont en bonne adé-
quation avec celles estimées en utilisant une méthode photographique a l’aide d’un systeme de
caméra rapide. Les taux de vide obtenu avec les sondes optiques montrent également une bonne
concordance avec la fraction d’air aspiré dans le mélange diphasique.
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FIGURE 1.8 — Signaux provenant d’une bi-sonde a fibre optique et images prises par une caméra
a haute vitesse synchronisée [Aliyu et al., 2017]
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) Tig)
1
liquide OAZ
Ty = ny Tl < T
FicGure 1.9 — Coupe schématique dune FI1GURE 1.10 — Principe de réfraction et de
sonde optique [Danel, 1978] réflexion du signal d’une sonde optique [Da-
nel, 1978]

Les sondes optique sont souvent utilisées pour effectuer des mesures de taux de vide, de

vitesse de bulle et de tailles de bulles [Serdula and Loewen, 1998, Pjontek et al., 2014]. Elles
sont capables d’effectuer des mesures précises et simultanées du taux de vide et des tailles de
bulles [Rojas and Loewen, 2007]. Elles sont mieux adaptées a la quantification de grosses bulles
plutét que les bulles finement dispersées [Cartellier, 1990].Des mesures locales pour des bulles
de tailles 2, 15mm et 4,5mm révelent que les sondes optiques sous-estiment le taux de vide
d’environ 6% a 14% et les vitesses sont déterminées avec une incertitude de 5% pour des bulles
se deplagant jusqu’a 38 cm.s™! [Kiambi et al., 2003].
Les sondes optiques présentent I'avantage d’avoir une sensibilité élevée et d’étre peu intrusives
grace a leur taille micrométrique. Elles peuvent étre utilisées lorsque d’autres instruments sont
difficiles a déployer ou ne donnent pas les résolutions temporelles élevées. C’est la technique qui a
été retenue dans le cadre de cette étude. Le dispositif utilisé ainsi que le détail de fonctionnement
seront décrit plus en détail au chapitre 2.

1.1.6.1 Détermination du Taux de vide

Diverses techniques basées sur la résistivité, la conductivité, les sondes a fibre optiques,
la densitométrie, 'anémométrie, 'anémométrie laser-Doppler, la vélocimétrie par image de
particules, etc., ont été utilisées pour des mesures de taux de vide local.

a) Taux de vide global

Le taux de vide global d'un mélange diphasique est souvent déterminé par des méthodes expé-
rimentales non intrusives. Ce taux de vide est obtenu par observation des hauteurs du liquide
dans la colonne ou par des mesures de pression différentielle.

La mesure de la hauteur du liquide dans le systeme diphasique permet d’avoir une valeur
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne & bulles 27

moyenne du taux de vide global [Forret et al., 2006] & partir de la relation :
ag=1--2 (1.22)
Ou :

e g représente le taux de vide global ;
e Hp est la hauteur non aérée du liquide;

e Hp est la hauteur du mélange diphasique ou hauteur du liquide aérée.

La technique de détermination du taux de vide par mesure de pression consiste a faire une
mesure de la variation de pression statique du mélange diphasique en supposant qu’il n’y a
pas de gradient de pression radial dans la colonne [De Swart et al., 1996]. Ce taux de vide est
obtenu par ’expression suivante :

AP
ag = g(glAﬁ)pg) (1.23)

o AP représente la différence de pression entre deux sections de la colonne ;

o Ah représente la différence de hauteur entre les sections ou les capteurs de pressions sont
placés;

o ¢ est l'accélération de la gravité;
e p; est la masse volumique de la phase liquide;

e pg est la masse volumique de la phase gazeuse.

b) Taux de vide local

Le taux de vide local peut étre déterminé par deux type de méthodes : les méthodes intrusives
et les méthodes non intrusives. Les méthodes non intrusives utilisent des moyens de mesures
situés en dehors de 1’écoulement comme la tomographie a rayons X, la tomographie a rayon
gamma (7), la tomographie par résistivité électrique et les techniques photographiques. Ces
techniques donnent acces au taux de vide moyen dans une section de conduite. Méme si elles ne
présentent pas de limites en ce qui concerne la plage de variations du taux de vide, le recours aux
méthodes basées sur les rayons X ou v est restreint a cause des mesures de sécurité nécessaires
liées a I'usage de rayonnement ionisant.

La tomographie électrique est basée sur la mesure de I'impédance du milieu diphasique.
Elle permet d’imager la distribution des phases a un instant donné a partir de mesures ins-
tantanées de courant correspondant a ’application d’un potentiel sur des électrodes fixées a
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28 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

la paroi du dispositif contenant 1’écoulement diphasique [Peytraud, 1995, Jones et al., 1993].
Cette technique se base sur le fait que la différence de potentiel mesurée entre deux électrodes
est fonction de la conductivité du milieu qui les sépare et n’est donc applicable que lorsque le
milieu analysé est globalement conducteur [Fransolet et al., 2001].

Les méthodes intrusives utilisent des sondes placées dans ’écoulement. Ces sondes sont
résistives ou optiques. Les sondes résistives permettent de mesurer le taux de vide local gréace a
la variation de la conductance du fluide lorsqu’une phase présente une conductivité électrique
significativement différente de 'autre. Le taux de vide local est obtenu par moyenne temporelle.
Cette méthode nécessite que les deux phases soient de conductivité électrique distincte et que
la phase continue soit conductrice [Peytraud, 1995]. Cependant, la formation d’un film liquide
sur la partie sensible de la sonde lors du passage vers la phase gazeuse retarde la détection du
changement de phase et nécessite un étalonnage fastidieux.

Les sondes optiques sont des dispositifs de détection de phases qui ont été développés
depuis plusieurs décennies [Miller and Mitchie, 1969, Hinata, 1972, Galaup and Delhaye, 1976,
Cartellier, 1990]. Elles permettent une mesure locale du taux de vide et déterminent comme

dans le cas de la sonde résistive une valeur correspondant & une moyenne temporelle [Peytraud,
1995].

Pour pallier aux défauts des sondes optiques en ce qui concerne la détection de présence
des phases et pour pouvoir détecter de fagon plus précise le passage des interfaces, des sondes
plus performantes avec des pointes miniaturisées sont développées [Danel and Delhaye, 1971].

1.1.6.2 Détermination de la vitesse d’ascension des bulles

La vitesse superficielle d’ascension des bulles au sein d’une colonne a bulles est souvent

déterminée par mesure locale a la sonde optique ou par imagerie. En effet, une sonde optique
mono-fibre permet avec une seule détection d’obtenir le temps de gaz, la vitesse des bulles et
la corde percée (diametre detecté par la bulle). Lorsque la pointe de la sonde perce la bulle, le
signal revient au niveau du liquide et le temps total (¢,) passé par la sonde a l'intérieur de la
bulle peut étre determiné. La corde percée est obtenue en faisant le produit de la vitesse de la
bulle v, et du temps gazeux t, [Cartellier and Barrau, 1998].
Dans une colonne a bulles fonctionnant en régime hétérogene, les bulles auront un mouvement
chaotique et on s’attend a ce qu’elles présentent une vitesse transversale significative. Dans ce
cas, si une bulle approche la sonde avec un certain angle par rapport a I’axe de la sonde, la
vitesse mesurée ne sera pas physiquement liée a la vitesse axiale de la bulle. Cependant, elle sera
interprétée comme si elle I’était, conduisant ainsi a une surestimation de la vitesse moyenne de
la bulle. Pour une bulle ellipsoidale cette surestimation peut dépasser les 50% quand elle arrive
avec un angle de 30 ° et peut dépasser 300% pour une bulle avec un angle de 60 ° [Xue et al.,
2003]. Ces observations ont été vérifiées expérimentalement par Chaumat et al. [Chaumat et al.,
2005] par la comparaison des mesures de vitesse des bulles obtenues par une bi-sonde optique
et par une technique de visualisation. La bi-sonde a relevé une vitesse moyenne des bulles plus
élevée que la vitesse déduite a partir du débit, atteignant un écart de 32%.
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1.1. Ecoulements gaz-liquide en colonne & bulles 29

Stainless capillary
5 mm

Stainless tube

FIGURE 1.11 — sonde monofibre optique [Mizushima et al., 2013]

Une optimisation de la fenétre temporelle, ot la deuxiéme impulsion est recherchée, a été
proposée par Kamp et al. [Kamp et al., 1995]. Elle est utilisée avec succes pour minimiser 1’écart
entre les vitesses moyennes des bulles. Cependant, cette procédure est effectuée en comparant
deux distributions de vitesses de bulles provenant de différentes sources. Ce qui signifie qu’elle
ne peut pas étre effectuée a priori et nécessite une seconde méthode pour mesurer la vitesse de
bulle. Dans un systéme cyclohexane/azote, 15% des cordes (diametre de bulles) détectées sont
plus grandes que le plus grand diametre détecté par I'analyse d’image. Cette déviation peut
provenir soit d'une bulle qui a ralenti pendant le pergage, soit d’un percage effectué dans une
direction non verticale [Chaumat et al., 2005].

Les erreurs de mesure des sondes optiques sont le plus souvent causées par les effets suivants :

1. Deffet aveuglant : la sonde ne détecte que la surface déformée de la bulle. Dans ce cas, la
corde détectée sera plus petite que la réelle;

2. Deffet de dérive : la trajectoire de la bulle est modifiée, ce qui conduit a une plus petite
corde ou a aucune détection de corde;

3. leffet rampant : la bulle est ralentie et/ou déformée lors de l'interaction avec la sonde.

Une étude sur les mécanismes contribuant aux erreurs sur les mesures des sondes optiques
a mis en évidence qu'un nombre de Weber modifié caractérise la capacité de la bulle a surmonter
les forces liées a la tension de surface due a la pointe de la sonde. Dans le cas d'un nombre de
Weber supérieur a 50, 'erreur sur le taux de vide et la corde maximale devrait étre inférieure
a 10% [Vejrazka et al., 2010].

1.1.6.3 Détermination du diameétre de bulles

a) Détermination du diameétre par imagerie

Ces techniques ont fait I'objet de plusieurs investigations. Les premieres techniques pour obtenir
des informations sur les bulles a partir d’une image numérique consistaient a determiner manuel-
lement le contour des bulles focalisées, puis a utiliser un code pour analyser ces contours [Winkel
et al., 2004]. Cette technique ne nécessite pas le développement d’un algorithme de traitement
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30 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

d’image mais elle est chronophage et introduit également de l'incertitude du fait de la subjec-
tivité de la méthode [Besagni et al., 2016].

Avec la méthode photographique, pour un méme ensemble d’images et avec des utilisa-

teurs différents, le diameétre moyen des bulles peut varier de &= 5% et 1’écart type du diametre
des bulles peut varier de £ 3% [Xu and Shepard, 2014].
Cependant, ces techniques restent encore limitées et ne peuvent caractériser les écoulements
a taux de vide élevé et d’écoulements fortement instationnaires [Karn et al., 2015]. De plus,
a faible taux de vide, il a été aussi constaté 'existence des problemes associés au chevauche-
ment [Rodriguez-Rodriguez et al., 2003]. Diverses études ont abordé ce probléme et ont proposé
différentes méthodes pour résoudre le probleme de bulles qui se chevauchent [Lau et al., 2013]
mais aucun accord n’a été trouvé, et certaines approches peuvent entrainer une réduction si-
gnificative de la taille de I’échantillon de bulles et une sous-estimation du diametre de la bulle.
Par ailleurs, cette technique nécessite une colonne a paroi transparente et dépend de la pénétra-
tion de la lumiere dans ’écoulement. Avec I'augmentation du débit d’air, la vitesse de la bulle
va augmenter, ce qui signifie qu'une fréquence d’acquisition plus élevée sera nécessaire et une
intensité lumineuse plus élevée. Autre conséquence, le taux de vide augmentera et 1’obstruction
du trajet lumineux devient plus importante. Le méme probleme peut étre attendu lorsque le
diametre de la colonne est augmenté. Afin d’éviter le probleme d’obstruction lumineuse, une so-
lution a été trouvée en réalisant une technique d’imagerie in situ a travers un endoscope [Maafl
et al., 2011].

b) Détermination du diameétre par sonde optique

Les sondes optiques permettent d’obtenir par mesure directe et a travers le percage de la bulle
par leurs pointes, une taille caractéristique correspondant a une distribution de longueur de la
corde (CLD). La corde est la taille de la bulle détectée par la sonde optique. La distribution de
longueur de corde est obtenue a partir des valeurs de vitesse de bulles mesurées par la sonde et
du temps de détection de chaque bulle. Cette corde représente le chemin de la sonde a travers
la bulle. Elle varie en fonction du diametre, de la forme et de la trajectoire de la bulle. D’ou la

nécessité de faire une transformation de cette distribution de longueur de corde (CLD) en une
distribution de taille de bulles (BSD).

A cet effet, plusieurs méthodes sont proposées pour établir la relation entre ces deux dis-
tributions (CLD et BSD). Clark et Turton [Clark and Turton, 1988] ont proposé une méthode
inverse numérique pour trouver la distribution du diametre de la bulle a partir de la distri-
bution de la corde mesurée. Liu et Clark [Liu and Clark, 1995] ont établi une transformation
analytique par ajustement non linéaire de la CLD obtenue. Ils ont en effet déduit les relations
quantitatives de la moyenne et des valeurs d’écart-type pour les cordes et les diametres de bulles
ellipsoidales, la taille de la bulle est estimée en I'assimilant a la longueur de 'axe horizontal
de Pellipsoide. Rudisuli et al. [Rudistli et al., 2012] ont proposé une méthode de Monte Carlo
simulant le processus d’échantillonnage des bulles.
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1.2. Séparation solide-liquide des particules en suspension 31

Hoang et al. [Hoang et al., 2015] ont présenté une nouvelle méthode pour relier la distri-
bution de longueur de corde (CLD) a la distribution de taille de bulle (BSD) : le CLD a d’abord
été décomposé en plusieurs groupes simples, puis chaque groupe a été traduit en BSD par une
transformation analytique développée, et finalement le BSD entier a été construit a partir des
BSD pour tous les groupes. Par rapport a Liu et Clark [Liu and Clark, 1995], 'amélioration
réside dans un facteur de forme de bulle pour chaque groupe de BSD au lieu du rapport d’aspect
fixe pour 'ensemble des BSD.

Plus récemment, Guan et Yang [Guan and Yang, 2017], ont utilisé une corrélation expérimen-
tale pour supprimer I’hypothese de rapport d’aspect de bulle fixe et pour considérer la variation
de rapport d’aspect de bulle avec la taille de bulle en dérivant 1’équivalent en volume BSD.

Cartellier [Cartellier, 1999] a développé une procédure analytique pour reconstruire la
distribution des tailles de bulles a partir de la distribution des cordes détectés, en supposant
une forme sphérique et un chemin d’écoulement ascendant. Cette procédure prend en compte
deux cas différents, celui ou il y a corrélation entre la corde et la vitesse et celui ot il y en a pas.
Si aucune corrélation entre la vitesse et la corde n’a été détectée dans les mesures, la distribution
de corde détectée peut étre directement utilisée pour la reconstruction de la distribution des
diametres de bulles. La procédure est basée sur le fait que, dans la distribution de la corde
générée par une seule bulle sphérique, la plus grande corde correspond au diametre de la bulle
dans une population polydispersée, la corde la plus grande détectée est le diametre de la plus
grande bulle. La fréquence de détection de cette corde indique le nombre de bulles qui ont été
détectées ayant cette taille [Raimundo, 2015].

Par ailleurs, d’autres auteurs ont fait des propositions de corrélation entre la forme et
la taille de bulle pour déterminer la distribution de taille de bulles (BSD). Ces corrélations
sont basées sur le nombre d’E6tvos, Eo [Okawa et al., 2003] ; le nombre de Weber, We [Taylor
and Acrivos, 1964, Wellek et al., 1966] et le nombre de Tadaki [Tadaki, 1961, Clift et al., 1978].
Dans certains cas deux nombres addimensionnels sont combinés. C’est le cas de Bozzano et
Dente [Bozzano and Dente, 2001] qui ont utilisé les nombres de Morton (Mo) et d’'Eétvos (Eo)
ainsi que Aoyama et al. [Aoyama et al., 2016] qui ont utilisé les nombres de Reynolds (Re) et
d’E6tvos (Eo). En outre, Besagni et Inzoli [Besagni and Inzoli, 2016a] ont analysé les tailles et
les formes des bulles dans une colonne a bulles et ont proposé une corrélation pour le rapport
d’aspect valable pour les écoulements a bulles denses.

1.2 Séparation solide-liquide des particules en suspen-
sion

1.2.1 Séparation par flottation par air

L’extraction des particules solides en suspension est un sujet qui est au coeur de plusieurs
études ayant permis le développement divers techniques de traitement. Globalement ces tech-
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32 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

niques sont classifiées en méthodes mécanique et gravitationnelle dont D'efficacité est affectée
par la taille des particules a séparer. Pour les particules a haute densité et de grande taille, la
méthode de sédimentation par gravité, dite aussi méthode de décantation, est le plus souvent
utilisée pour sa simplicité et son efficacité énergétique [Amaro et al., 2011, Chen et al., 2011].
Pour les particules de faible taille ou de faible densité et ne pouvant pas étre efficacement sé-
parées par décantation, I'ultrafiltration et la filtration a sable sont souvent utilisées. Les filtres
a sable, fréquemment utilisés génerent trop de pertes de charge et nécessite une maintenance
fréquente [Summerfelt, 2006].

Pour la séparation des particules en suspension, des expériences faites sur la flottation
par air ont été concluantes et des résultats intéressants ont été obtenus. Pour les particules
colloidales et les substances ioniques, la flottation par air dissout est utilisée. Cette technique
permet I’élimination des ions de métaux lourds [Kim and Zeitlin, 1971, Huang et al., 1995], de
I'arsenic [Heinen de Carlo and Thomas, 1985, Peng and Di, 1994, Beheir and Aziz, 1996], et
de colorant [Horng and Huang, 1993]. La technique de séparation par flottation est également
utilisée dans les processus de recolte de microalgue [Besson, 2013]. Les particules en suspen-
sions sont extraites par une technique de flottation par air dispersé développée et largement
décrite par plusieurs études [Timmons, 1994, Summerfelt, 1999, Brambilla et al., 2008]. C’est
une technique rentable, facile d’utilisation [Blancheton et al., 2007, d’orbcastel et al., 2009] et
qui permet surtout de réduire la turbidité et donc permet de reduire le recours a l'irradiation
UV pour la désinfection des eaux [Suzuki Yoshihiro and Terutoyo, 2008].

Dans le cadre de 'extraction des protéines par moussage-écumage, la technique s’est avé-
rée simple et économique [Prokop and Tanner, 1993]. Cela se justifie par 1'utilisation de petites
quantités de substance tensioactives et 'absence de besoin d’énergie thermique [Wong et al.,
2001]. La flottation par air dispersé augmente également I’aération du milieu liquide et la désa-
turation des gaz dissouts [Barrut et al., 2012a].

Le principe de séparation solide-liquide par moussage-écumage ou par fractionnement de
mousse a fait I’'objet de plusieurs études depuis pres d’un siecle. Les premieres études ont porté
sur la concentration de certaines protéines dans la mousse a travers un mécanisme de barbo-
tage d’air. Il s’agit 1a des premieres expériences d’extraction des protéines dissoutes a l'aide de
contacteur gaz-liquide [Schiitz, 1937, London et al., 1954, Schnepf and Gaden, 1959].

Les protéines migrent vers la surface de ’eau et se concentrent tout en réduisant la ten-
sion de surface du milieu. Leur solubilité est un parametre déterminant & la formation de
mousse [Frénot and Vierling, 2001, Lalchev and Exerowa, 1981, Lemlich, 1968]. La forte nature
amphipathique des protéines et des enzymes, résultant de leur mélange de groupes polaires et
non polaires, provoque leur adsorption préférentielle sur une interface gaz-liquide [Uraizee and
Narsimhan, 1990].
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1.2. Séparation solide-liquide des particules en suspension 33

L’analyse des mousses formées dans les eaux polluées de pisciculture a permis de constater
que des produits biologiques protéiniques présents dans ces eaux jouent un role de premier
plan dans la concentration des particules solides en suspension [Maruyama et al., 1991, Chen
et al., 1993, Suzuki and Maruyama, 2000]. Les protéines ont a la fois des poles hydrophiles et
hydrophobes de divers types. Les particules solides en suspensions étant hydrophiles, il est admis
que les tensioactifs protéiniques ainsi que les polysaccharides qui sont a I'origine de la formation
de mousse, transforment l'interface hydrophile de ces particules en interface hydrophobe. Cette
transformation d’interface fait que les particules a interface hydrophobe s’adsorbent a I'interface
des bulles d’air et permettent donc leur séparation par moussage [Bhattacharjee et al., 1997,
Suzuki and Maruyama, 2002, Suzuki Yoshihiro and Terutoyo, 2008].

Cependant, dans le passé, bien que le procédé de flottation par air dispersé ait utilisé
divers tensioactifs pour la séparation des minéraux, de grandes quantités d’agent tensioactif
étaient nécessaires et les conditions variaient considérablement selon le type de particule en
suspension utilisé [Grieves and Schwartz, 1966, Crandall and Grieves, 1968].

Il ressort que la coagulation et la séparation de la mousse par flottation est une technique
qui a le potentiel d’étre un procédé de traitement rapide pour l’élimination des solides en
suspension a condition de pouvoir modifier l'interface hydrophile des flocs formés par une
interface hydrophobe. Ce besoin est crucial dans le cas de la séparation en eau douce que nous
allons étudier au cours de ce travail.

1.2.2 Séparation solide-liquide en colonne a bulles

La séparation solide-liquide par moussage-écumage en colonne a bulles est une technique
classée comme une flottation par air dispersée et présente plusieurs avantages dont la rapi-
dité du processus de séparation et la facilité de la maintenance des équipements. Elle a été et
continue d’étre I'objet de plusieurs études dans divers secteurs d’activités industrielles. Cette
technique est appliquée avec succes dans des processus de traitement des eaux d’élevage de
poisson [Chen et al., 1994b, Muniain-Mujika et al., 2002, Suantika et al., 2003, Barrut et al.,
2013] ; d’extraction des bactéries et virus [Timmons, 1994, Suantika et al., 2001, Suzuki Yoshi-
hiro and Terutoyo, 2008, Brambilla et al., 2008, Park et al., 2011] ; d’extraction des micro algues
et des parasites [French et al., 2000, Teixeira and Rosa, 2006, Teixeira et al., 2010] ; d’extraction
de la protéine dissoute [Bhattacharjee et al., 1997] et de prétraitement pour des procédés de
filtration par membrane [Suzuki and Maruyama, 2002].

Les parametres qui affectent le processus d’extraction solide-liquide par colonne a bulles
sont les caractéristiques géométriques de la colonne a bulles, la taille des bulles, le débit d’air
injecté et les propriétés physico-chimiques de la solution (tension superficielle,typologie, pH,
force ionique, concentration et température) [Rubin and Gaden, 1962, Uraizee and Narsimhan,
1990, Banerjee et al., 1993, Brown et al., 1999].

Le fractionnement de la mousse nécessite que toutes les molécules d’intérét aient une activité
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34 CHAPITRE 1. ETAT DE L’ART

de surface pour former une mousse stable [Lockwood et al., 1997].

La taille de la bulle est une variable clé de la prédiction de la capacité de séparation solide-liquide
dans un processus de moussage-écumage. Elle se trouve aussi étre affectée par les propriétés
physico-chimiques du mélange diphasique (viscosité, tension de surface) et certains parametres
opérationnels (vitesse superficielle des bulles et taille des pores du diffuseur a bulles) [Du et al.,
2001, Du et al., 2002].

La taille de bulles dans la section liquide d'un airlift dépend principalement de la taille des pores
du diffuseur. La meilleure efficacité d’extraction des particules en suspension est obtenue lorsque
I'on augmente la surface d’échange et que l'on a un débit d’injection d’air important [Aksay
and Mazza, 2007, Wong et al., 2001].

Parmi les tensioactifs utilisés pour assurer la séparation solide-liquide par airlift, la caséine
présente une grande capacité d’élimination des particules en suspension. Elle rend les particules
solides hydrophobes et donne de meilleurs résultats en eau saline [Suzuki and Maruyama, 2002].
Dans un processus de traitement des eaux usées par airlift, 'efficacité obtenue avec la caséine
est supérieure a 90% (figure 1.12).
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Fi1GURE 1.12 — Efficacité des tensioactifs dans le processus de séparation solide-liquide a airlift
[Suzuki and Maruyama, 2002]
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1.3. Conclusion 35

Les résultats obtenus par les études réalisées en colonne a bulles sur la clarification des
eaux [Suzuki Yoshihiro and Terutoyo, 2008, Suzuki and Maruyama, 2002, Barrut et al., 2013]
montrent que la flottation par air dispersée est une technique efficace pour la séparation solide-
liquide car cette méthode de séparation peut éliminer efficacement les particules en suspension
dans un laps de temps court. Une réduction drastique de la charge et une simplification de
la maintenance du systeme d’airlift sont les avantages de cette méthode. Aussi, la caséine de
lait est un tensioactif non toxique, largement utilisé comme additif alimentaire, peu cofliteux et
est facilement disponible en grandes quantités. Ces travaux ont conduit au développement des
colonnes airlift équipés d’unité de séparation de mousse [Maruyama et al., 1999, Suzuki et al.,
2003].

Ainsi, au sein du Laboratoire de Mécanique des Fluides et d’Acoustique de 'INSA de
Lyon, une colonne airlift travaillant sous dépression a été développée pour une application dans
plusieurs processus dont celui de la séparation de phase en mélange multiphasique. L’étude
présentée dans cette theése vise a explorer et analyser l'efficacité de cette colonne airlift sous
dépression a assurer la fonction de purification des eaux douces a ’aide des substances tensio-
actives.

1.3 Conclusion

L’état de I'art présenté dans ce chapitre a permis de faire une analyse bibliographique des
écoulements gaz-liquide dans les colonnes a bulles verticales. Cette analyse a mis en évidence la
nécessité de mener une étude expérimentale en vue de caractériser les écoulements au sein des
colonnes a bulles couplées a un vide partiel et qui sont aujourd’hui tres utilisés dans les secteurs
des industries agroalimentaires et de I’énergie pétrolieres entre autre. A ce stade, aucune étude
caractéristique locale n’existe sur ce type de colonne.

En ce qui concerne la séparation solide-liquide par airlift, les travaux déja réalisés ont
montré les potentialités de ce dispositif a assurer la fonction de clarification des eaux a travers
I'extraction des particules en suspension. Il est apparu pertinent d’explorer les capacités ex-
tractives de lairlift sous dépression en eau de consommation standard.

Au chapitre 2 qui suit, seront décris dans un premier temps la colonne airlift sous dé-
pression qui constitue le dispositif expérimental de cette these puis dans un deuxieme temps
I'instrumentation expérimentale nécessaire a 1’étude caractéristique d’un airlift sous dépres-
sion.
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Chapitre 2
Airlift sous dépression et instrumentation
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38 CHAPITRE 2. AIRLIFT SOUS DEPRESSION ET INSTRUMENTATION

2.1 Introduction

la colonne airlift sous dépression ainsi que I’ensemble de I'instrumentation expérimentale
utilisé au cours de ce travail sont présentés plus en détail dans ce chapitre. Le dispositif est
équipé d’instruments qui permettent la caractérisation hydrodynamique des écoulements dipha-
siques. Cette instrumentation permet aussi d’effectuer une analyse expérimentale des capacités
de cet airlift & assurer les fonctions de transfert de masse par désorption du C'Oy d’une part et
de séparation solide-liquide en eau douce d’autre part.

2.2 Principe de fonctionnement de la colonne a bulles
sous dépression

La colonne a dépression est un airlift amélioré, breveté par I'Institut Frangais de Recherche
pour I'Exploitation de la Mer et le Laboratoire de Mécanique des Fluides et d’Acoustique de
I'Institut National des Sciences Appliquées de Lyon [Rene et al., 2007].

£

Pompe & Pompe & Pompe 3
vide vide vide

<P = Obar & P o5 bar &P a5 bar

Colonne 3 Farrét Mise en route de Injection de Pair
la dépression
a b c

FIGURE 2.1 — Principe de l'airlift sous dépression
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2.3. Dispositif expérimental 39

La particularité de ce systeme réside dans son fonctionnement sous vide. Cette solution
est plus simple a mettre en place et demande moins d’énergie que celle ot la différence de niveau
d’eau est établie a I'aide d’une surpression dans la cuve.

Le principe de fonctionnement de cette colonne est illustré sur la figure 2.1. La mise en
fonctionnement de la pompe a vide crée une dépression a l'intérieur de la colonne, constituée
de deux tubes concentriques reliés a un réservoir et le niveau liquide s’éleve dans la colonne 2.1b.

Lorsqu’il atteint le sommet en forme de cone, le systéme d’injection de gaz est mis en
route : les bulles de gaz générées par des diffuseurs s’élevent dans le tube central (intérieur)
de la colonne, entrainant avec elles le liquide créant ainsi une circulation entre la colonne et le
réservoir d’alimentation.

Une fois au sommet de la colonne, le gaz s’échappe par le haut tandis que le liquide re-
descend par le tube extérieur pour retourner dans le réservoir (figure 2.1c).

2.3 Dispositif expérimental

Le dispositif expérimental étudié est constitué de la colonne airlift, d’'une pompe a vide,
d’un systeme d’injection de bulles d’air, d'un bac de récolte et d’une instrumentation pour ca-
ractériser le comportement hydrodynamique. Cette installation est schématisée sur la figure 2.2.

La colonne est de section circulaire composée de deux tubes concentriques de diametre
150 mm(tube externe) et 80 mm (tube interne). La hauteur de la colonne est de 3 metres. Elle
est connectée a un bassin de recirculation (en PVC transparent) par deux conduits en PVC de
50 mm de diametre branchés, I'un au tube interne et 'autre au tube externe de airlift (pour
le retour vers le bassin). Cela permet a la colonne de fonctionner en circuit fermé. Le systeme
utilise une pompe a vide pour créer une différence de niveau d’eau entre le bassin et la colonne,
ce qui permet d’assurer la récirculation hydraulique. La figure 2.3 est une photographie du
dispositif expérimental utilisé.

Pour la caractérisation de la phase dispersée de I’écoulement, une instrumentation dipha-
sique composée d'une bi-sonde optique et des capteurs de pression différentielle est utilisée.
Pour la caractérisation de la phase liquide, un débitmetre par ultra-son est utilisé.

La vélocimétrie par image de particules est appliquée pour visualiser et caractériser les
structures d’écoulements dans le bassin de recirculation.Une description plus détaillée de 1’en-
semble de cette instrumentation est présenté dans les prochaines parties de ce manuscrit.
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40 CHAPITRE 2. AIRLIFT SOUS DEPRESSION ET INSTRUMENTATION
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FIGURE 2.2 — Schéma du dispositif expérimental
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Raceway

F1GURE 2.3 — Colonne a dépression du LMFA
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2.3.1 Eléments constitutifs du banc d’essais

La colonne est constituée de différents trongons qui permettent d’ajuster la hauteur de la
colonne. En haut de colonne, quelque soit la hauteur du tube interne, le niveau du liquide est
maintenu, par la dépression, a 0,2 m au-dessus du tube interne, de fagon a limiter les instabi-
lités de I’écoulement lors du débordement du liquide vers le tube externe.

Le sommet de la colonne est fermé hermétiquement et est raccordé a une pompe a vide
qui assure une dépression en téte de colonne (figure 2.2) par I'intermédiaire d’un bac de récolte
qui joue le réle d'un réservoir tampon (6). C’est cette dépression qui entraine la montée du
liquide dans la colonne centrale. I’ensemble du circuit est constitué de :

e un bassin de recirculation sous forme de raceway pour séparer les écoulements liquides
entrant et sortant de la colonne. Le raceway est raccordé a la base de la colonne par deux
tubes en PVC : un tube d’entrée (23) connecté au tube interne de la colonne et un tube
de retour (24) connecté a la partie inférieure du tube externe de la colonne;

 une base de colonne (2) de section carrée, integre le systéeme d’injection d’air constitué de
deux diffuseurs microbulles en céramique poreuse qui diffusent uniquement dans le tube
interne ;

 deux trongons identiques constitués chacun de tube concentriques (3);

 un trongon (4) de colonne équipé d’une prise pour le passage de la bi-sonde optique utilisée
pour la mesure du taux de vide et la granulométrie des bulles qui sera décrite dans le
chapitre 4;

« une téte de colonne (5) en forme de cone connecté a un bac de récolte (28) en plexiglas
pour récupérer ’écume riche en matieres en suspension dans le liquide (dans le cadre de
la séparation solide-liquide) ;

« une pompe a vide Bush, modele Seco SV 1005D, connectée a la colonne a travers le bac de
récolte. Il s’agit d'une pompe a palettes seches, adaptée aux conditions d’application de la
colonne et assurant un niveau de vide constamment élevé dans des conditions d’utilisation
en continu ;

e un manometre pour la mesure de la dépression (22);

o deux vannes de régulation du débit liquide;

e une vanne de controle de vide;

o une vanne de purge du bac de récolte;

o un filtre dessicateur (déshuileur) de I'air comprimé;

 un régulateur de pression (12) a entrée du débitmeétre massique;

« un manometre pour la mesure de la pression du gaz en entrée de la colonne (30);

e quatre prises de pression raccordées au tube interne de la colonne;
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2.3. Dispositif expérimental 43

e un acces au tube interne pour effectuer les mesures a la bi-sonde. Le dispositif d’insertion
et de déplacement de la bi-sonde optique est monté sur un trongon indépendant qui peut
étre fixé a différentes hauteurs de la colonne, ce qui permet de remonter a la distribution
radiale du taux de vide, de la vitesse et de la taille des bulles a différentes hauteurs ;

e un acces pour les sondes sonde COy et de pH, sur chaque tube reliant la colonne au bassin
de recirculation (figure 2.4);

o un régulateur de pression (29) d’air amont du débitmetre massique.

Pazsages

sonde CO2/pH

Vanne d"arrét

Tube d’entrée
d*ean

Tube retour deau

FIGURE 2.4 — photographie du raceway
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L.
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=

FIGURE 2.5 — Prise de pression

2.4 Instrumentation pour la caractérisation globale

L’instrumentation pour la caractérisation globale de I’hydrodynamique de la colonne airlift
sous dépression se compose d'un débitmetre a ultrason, d'un débitmetre massique et de capteurs
de pression différentielles.

2.4.1 Débitmeétre a ultrason

L’évaluation de la fonction de pompage de la colonne est réalisée par I'analyse du débit
liquide mesuré a 'aide d’un débitmetre a ultrason de marque PCE-TDS 100HS (17). 11 est
monté sur les conduites, de diametre 50 mm, connectant le raceway a la base de la colonne
(figure 2.2). Il permet une mesure instantanée du débit et de la vitesse de I’écoulement de la
phase continue. Ce débitmetre utilise le principe du temps de transit accessible au moyen de
deux sondes externes.

Le principe de la méthode de mesure repose sur la mesure sur deux cordes. Deux capteurs
émettent et regoivent des impulsions ultrasonores a travers I’écoulement (figure 2.6). Le temps
de transit de I'onde sera différent selon qu’elle est dans le sens de ’écoulement ou dans le sens
opposé. La différence entre les durées de transit dans le sens de I’écoulement et a contrecourant
dépend directement de la vitesse de ’écoulement (eq.2.1). La précision de mesure est de +1, 5%.

Afin d’éviter les effets de bord et une mesure de débit non affectée par un écoulement non
établi, les capteurs du débitmetre doivent étre placés a une distance au moins égale a 10D et 5D
respectivement pour la premiere et la deuxiéme sondes, de n’importe quelle perturbation qui
peut influencer 1’écoulement.
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Sens de I'écoulement
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FIGURE 2.6 — Montage des transducteurs pour une mesure en W

Le montage des transducteurs impose aussi le choix d’'une méthode de mesure/montage
qui varie selon les caractéristiques de la conduite. Dans cette étude nous avons adopté la mé-
thode "W?” dont le montage est présenté sur la figure 2.6.

La vitesse liquide est donnée par la formule suivante :

T — 1T L
_ _ 2.1
v T, x 15 2cosa (2.1)

2.4.2 Régulateur de débitmetre massique

Un débitmetre massique de marque BROOKS Instrument (figure 2.7) (18) est utilisé pour
controler le débit d’air. Ce débitmetre assure en méme temps une fonction de régulation du

1

débit d’air a ’entrée de la colonne. Sa plage de mesure varie de 0,003 a 200 nl.mn~" avec une

précision de =+ 0,5%.

La mesure directe du débitmetre massique présente 'avantage d’étre insensible aux va-
riations de pression et de température du gaz. Le débitmetre massique délivre un signal en
fonction de la chaleur spécifique du gaz et de la différence de température mesurée dans le cap-
teur. Il est relié a un boitier de commande (série 0251) qui permet de visualiser les parametres
de I’écoulement et d’assurer le controle des commandes.
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FIGURE 2.7 — Régulateur de débit massique [Brooks Instrument]

Le régulateur de débit massique présenté ci-dessus mesure le débit d’air en normaux litres
par minute noté nl.mn~!. Toutefois dans la suite de ce manuscrit les débits de gaz sont exprimés

en litre par minute noté l.mn=!.

2.4.3 Capteurs de pression différentielle

Les capteurs de pression différentielle donnent acces au taux de vide global. Deux capteurs
Rosemunt 3051(25) sont utilisés, ils sont branchés aux prises de pression du tube interne de la
colonne.

Les capteurs de pression permettent de déterminer une différence de pression AP entre
deux sections de la colonne distantes d’une différence d’altitude "h" I'une de I'autre. En admet-
tant que les pertes de charges liées a 1’écoulement sont négligeables, la différence de pression
AP est donnée par :

AP = pmgh = (agpy + (1 — ag)p)gh (2.2)

ou :
agq : est le taux de vide global
pm : est la masse volumique du mélange diphasique (Kg.m3)
pi - est la masse volumique du liquide (K g.m™=3)
pg © est la masse volumique de l'air (Kg.m™?)
1 — ag : est la fraction liquide
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h : est la distance verticale entre les points de mesure de AP
g : est laccélération de la pesanteur (m.s—?)
AP : est la différence de pression en bar

Pour un faible taux de vide et comme p, est trés faible par rapport a p;, on peut écrire
que :

AP = (1—ag)p)gh (2.3)

donc le taux de vide est déterminé par la relation suivante [Yu et al., 2008, Simonnet,
2005] :

ag=1-— (2.4)

2.5 Instrumentation pour la caractérisation locale

2.5.1 Bi-sonde optique

La bi-sonde optique est utilisée pour accéder a la distribution locale du taux de vide, de
la vitesse d’ascension et de la taille moyenne des bulles.

2.5.1.1 Principe de fonctionnement d’une sonde optique

La discrimination des phases a ’aide d’une sonde optique repose sur la variation discrete
de l'indice de réfraction entre les différents constituants de ’écoulement. La zone sensible de la
sonde joue le role d'un prisme de Descartes, selon I'indice de réfraction du milieu en contact avec
le prisme, et selon ’angle d’incidence du rayon lumineux, celui-ci est réfléchi ou diffracté par la
paroi. Si la pointe de la sonde est en contact avec un milieu liquide, le rayon est diffracté dans le
liquide (figure 2.8.a). Cela s’explique par le fait que 'indice de réfraction de l'eau (n,.y = 1,33)
est supérieur a celui de la sonde optique. Par contre, si la sonde est en présence d’un milieu
gazeux, le rayon est réfléchi dans la fibre (figure 2.8.b).

Signal optique diffracté Signal optique réfléchi

Milieu liquide Milieu gazeux

(a) (b)

FIGURE 2.8 — Signal optique d’une sonde optique
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e A AT

>
temps

FIGURE 2.9 — Formation du signal brut

La quantité de lumiere infrarouge réfléchie par la paroi de la pointe sensible de la sonde
dépend du seul indice de réfraction du milieu extérieur. La transformation du signal optique
(quantité de lumiere réfléchie) en signal électrique est effectuée grace a un élément photosen-
sible. La sonde optique au passage d'une bulle d’air ou en présence d’une phase liquide délivre
un signal analogique (signal brut, voir figure 2.9) de niveau variable. L’identification des phases
par sonde optique présente vis a vis des techniques concurrentes (discutées brievement au
§1.1.6) des avantages qui en font l'outil privilégié des études portant sur 'analyse structurelle
des écoulements. En effet, utilisant la lumiere, les temps de réponse des sondes optiques sont
courts et négligeables devant ceux des sondes exploitant les propriétés électriques des matériaux
(sondes résistives et capacitives). Aussi les dimensions réduites, de 'ordre de quelques microns,
des zones sensibles rapprochent les sondes optiques de I'indicateur de phase parfait. Les sondes
optiques donnent aussi la possibilité de faire des mesures dans des écoulements diphasiques
a fort taux de vide, ce qui n’est pas possible avec les techniques d’imageries qui se trouvent
confronter au phénomene d’opacité di aux forts taux de vide.

De plus, comme on le verra par la suite, 1'utilisation d’'une double sonde optique va
permettre de déterminer non seulement le taux de vide, mais aussi la vitesse et le diametre des
bulles de la phase dispersée. L’acquisition et le traitement des signaux de la sonde détailleront
ces calculs dans les paragraphes suivants.

2.5.1.2 Mise en forme et transformation du signal brut

Lorsque l'extrémité de la sonde optique perce des bulles, un signal brut composé de plu-
sieurs créneaux se forme. Chaque créneau représente une phase du mélange diphasique (air ou
eau). Pour acquérir le signal brut, une mise en forme du signal est nécessaire. Dans la chaine
d’acquisition, cette fonction est remplie par le module optoélectronique d’amplification.
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A

Secuil haut

Seuil bas

m

temps

FIGURE 2.10 — Mise en forme par seuillage du signal brut

A

oV

L

LR

FIGURE 2.11 — Transformation du signal brut en signal numérique (TTL)

Celui-ci transforme, par une méthode de seuillage, le signal brut, obtenu par transforma-
tion optoélectronique puis amplification, en signal TTL (voir figure 2.10). Les niveaux de seuils
sont choisis de tel sorte que le signal mis en forme soit aussi représentatif que possible du signal
brut. Afin d’obtenir un bon réglage le seuil bas est placé a un niveau tres légeérement supérieur
aux crétes enregistrées sur le niveau bas du signal brut (niveau liquide), et le seuil haut aussi

pres que possible du seuil bas (voir figure 2.10).

Ainsi le signal brut est transformé en signal numérique sous forme de créneau d’amplitude
« +5 V » en présence de l'air (phase gazeuse) et « 0 V » en présence de I'eau (phase liquide)
(figure 2.11). Le signal numérique (TTL) ainsi obtenu est enregistré par la carte d’acquisition

temps

puis transféré vers I'ordinateur pour étre traité par le logiciel VIN 2.0.
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2.5.1.3 Parametres hydrodynamiques locaux obtenues par bi-sonde optique

Trois parametres caractéristiques de la phase dispersée de ’écoulement sont déterminés
grace a la bi-sonde optique : le taux de vide, la vitesse d’ascension et le diametre moyen
des bulles. Ces parametres sont des moyennes statistiques issues des mesures locales. Cette
moyenne est issue du nombre total de bulles détecté par la bi-sonde optique. Ce nombre de
bulles représente la taille de I’échantillon représentatif de notre étude et sera déterminé dans
une étude préliminaire de convergence des mesures par la bi-sonde optique.

a) Taux de vide

Le taux de vide est directement obtenu en ramenant le temps total de présence de la phase
gazeuse au temps complet d’observation. La figure 2.12 représente une fonction indicatrice de
phase : chaque créneau correspond au passage de gaz sur la pointe sensible de la sonde optique.
Le taux de vide au point de mesure est obtenu par la relation suivante :

_ZTi
T

! (2.5)

avec .

e T : le temps complet d’observation

e > 7; : le temps total de présence de la phase gaz au contact de la sonde optique

Il faut noter que cette grandeur est une moyenne temporelle, il conviendra donc de s’assurer
que, durant la mesure, les conditions d’écoulement sont stables. L’évolution du taux de vide
en fonction du temps pendant la période de mesure fournit a posteriori une information sur
la stabilité des conditions d’écoulement. L’association de deux sondes séparées d'une distance
connue pourra étre exploitée pour accéder a des informations supplémentaires de I’écoulement.

Dans le cas d’une bi-sonde optique, les deux optrodes ne détecteront pas le méme nombre
de bulles du fait que certaines bulles percées par le premier optrode (pointe basse) sont déviées
et ne sont pas détectées par le deuxieme optrode (pointe haute). De ce fait, un taux de vide
pour chaque optrode (pointe ou voie) est obtenu. Le taux de vide obtenu par 'optrode bas
est retenu dans le cadre de nos travaux. Le traitement permet d’afficher le taux de vide pour
chacune des deux voies (figure 2.14).
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FIGURE 2.12 — Fonction indicatrice de phase typique

b) Vitesse d’interface

L’usage d’une sonde mono fibre ne permet pas de remonter a la vitesse d’ascension des bulles.
La vitesse superficielle d’ascension des bulles est souvent mesurée par une bi-sonde optique.
La bi-sonde est caractérisée par deux fibres optiques espacées d’'une faible distance d’élévation
d’environ 2 mm (figure 2.13) dans le sens de 1’écoulement macroscopique [Colombet, 2012].

La bi-sonde est caractérisée par la génération de deux signaux indépendants qui seront
convertis en une fonction de détection de phase lors du processus de post-traitement (figure
2.14). Le calcul de la vitesse est fait par 'association des deux signaux. Dans le cas d’une seule
bulle en contact avec la sonde, la bulle sera percée par les deux pointes de la bi-sonde pour
générer une impulsion sur chaque signal. Le principe de calcul de la vitesse d’ascension est assez
simple : la distance séparant les pointes de la bi-sonde étant connue, une mesure du temps mis
par l'interface de la bulle pour passer de I'une a l'autre pointe conduit a l’estimation de la
vitesse superficielle d’ascension.

Fiber 2
Fiber 1

FIGURE 2.13 — bi-sonde optique [Chaumat et al., 2005]
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La vitesse de la bulle est obtenue par la relation suivante :

Avec :

e v : la vitesse moyenne d’ascension des bulle;
« d: la distance entre les pointes de la bi-sonde (2 mm);

o 7 :le temps de décalage entre les signaux des deux optrodes (pointes) obtenu par inter-
corrélation.

Cependant, la validité de ce calcul est soumise a la vérification de nombreuses hypotheses :

e direction d’écoulement des interfaces connue ;

o orthogonalité de la direction définie par les pointes sensibles et du plan tangent a l'inter-
face aux points de contact ;

» frottement sondes interfaces négligeable ;

o déformation nulle au contact ; etc.

L’association des signaux est une étape cruciale pour la détermination de la vitesse d'une bulle.
Il est nécessaire de s’assurer que les signaux associés sont générés par la méme bulle. Cela signifie
qu’une fenétre temporelle doit étre définie de maniére a s’assurer que la seconde impulsion est
suffisamment éloignée de la premiere impulsion pour étre siire que la bulle a atteint la seconde
pointe. Cette fenétre devrait étre suffisamment étroite pour exclure la détection d’une seconde
bulle [Chaumat et al., 2005]. Les sources d’incertitudes étant nombreuses, fournir une mesure de
vitesse interface par interface n’est pas réaliste. Aussi le traitement des signaux, constitués de
créneaux représentant des durées de contact des bulles avec les pointes, est fondé sur 'utilisation
de grandeurs statistiques. Deux types de traitements peuvent étre mis en ceuvre sur les données :

e une construction d'un histogramme des temps de transit minimum,

o une estimation du temps de vol le plus probable par calcul de la fonction d’intercorrélation
des signaux de la bi-sonde.

Dans le cadre de notre étude, nous avons mis en ceuvre un traitement par estimation
du temps de vol le plus probable par calcul de la fonction d’inter-corrélation des signaux des
optrodes. La bi-sonde fournie deux fonctions indicatrices de phases (figure 2.14). Sur chaque
signal se trouvent, d’une part, des signaux associés a des interfaces ayant interféré avec les deux
pointes sensibles, et d’autre part des signaux qui correspondent aux contacts d’interfaces qui
n’ont pas interféré avec I’autre sonde.
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FIGURE 2.14 — Signaux typiques d’une bi-sonde

c) Diameétre de bulles

Le traitement des données délivrées par la bi-sonde optique permet d’obtenir un diameétre
moyen des bulles sur un nombre de bulles détectées par I'une des optrodes préalablement définit
par l'utilisateur. Le nombre de bulles étudiées correspond a ’ensemble des entités entrant en
interférence avec la sonde au cours de 1’observation. Lorsque la vitesse d’évolution des bulles
est connue, le temps de contact peut étre directement relié a une longueur. Le résultat obtenu
est un histogramme représentant la proportion des particules en fonction de leur diametre.

Ce résultat représente, non seulement la distribution en taille des bulles interférant avec la
sonde, mais encore, pour chaque classe de diametre, la proportion prise par les particules de ce
diametre dans l'aire interfaciale totale.

La méthode de traitement est fondée sur trois hypotheéses :

o les particules sont de forme sphérique ;
o les particules sont réparties de maniere homogene dans ’espace étudié;

e 1’écoulement des particules est unidirectionnel.

Une estimation de la concentration d’aire interfaciale est réalisée selon la formule suivante :

_ 4

o (2.7)

~

ou :

7 : concentration d’aire interfaciale, (m™');

f : fréquence d’interférence entre la bi-sonde et les bulles, (s7!);

V4 : la vitesse moyenne d’ascension des bulles, (m.s™1).
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Le diametre moyen des bulles (diametre de Sauter) est déterminé a partir du taux de vide local
et de laire interfaciale par I'application de la formule :

dsonde - 6£ (28)
fy

« ~ : concentration d’aire interfaciale, (m™!);
e « : taux de vide local;

o dsonge : diametre de bulles (m).

2.5.1.4 La chaine de mesure de la bi-sonde optique

Dans le cadre de cette these, la sonde optique utilisée est une bi-sonde (double sonde)
optique de la société RBI-Instrument. Cette instrumentation se compose de la bi-sonde optique,
d’un module optoélectronique, d'une carte d’acquisition et d’un logiciel VIN 2.0 qui réalise le
traitement. La chaine d’acquisition du systeme de bi-sonde optique est illustrée sur la figure 2.15.

Signal du gaz
Ggs sign

Optoelectronic | = (i
| Monofi m
Module gt i W
9105 e
- Emilsslon :

Systdme de lame sami-fransparanta

Seml transparent glass sheet

Princlpe da fonctionnament da la sonda monofibre
Werking principle of n monofiber probe

Signal
processing
9112

e

FIGURE 2.15 — Chaine d’acquisition de la bi-sonde du LMFA
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FIGURE 2.16 — Optrodes de la bi-sonde optique

La bi-sonde est équipée de deux fibres optiques standard protégées par un tube en inox.
Les pointes des deux fibres (fibres en quartz) sont paralleles et écartées de 2 mm avec un
diametre de 40 pm (figure 2.16). Le module optoélectronique integre I’émetteur/récepteur,
I’amplificateur et la mise en forme des signaux.

La fréquence d’acquisition dans le cadre de notre étude est fixée a 10 kH z afin de garantir
la présence de points dans les fronts montant et descendant. La période d’échantillonnage est
de 10~* s. L’acquisition des données est assurée par une carte connectée & un ordinateur.
Le traitement des données réalisé par le logiciel VIN 2.0 permet d’extraire les parametres
principaux de 1’écoulement dispersée : Taux de vide, vitesse moyenne d’ascension, diametre de
bulles et aire interfaciale.

2.5.1.5 Etude de la convergence statistique des mesures a la sonde optique

Comme il vient d’étre exposé, les informations délivrées par la bi-sonde optique sont issues
d’un traitement basé sur des calculs statistiques, il est donc nécessaire de déterminer la taille
d’échantillon de bulles optimale pour avoir une bonne convergence statistique des résultats.
La convergence des mesures a été observée en fonction du nombre de bulles pour trois para-
metres caractéristiques de ’écoulement : le taux de vide ag, le diamétre des bulles d; et la
vitesse moyenne d’ascension des bulles V.

Nous avons effectué plusieurs séries de mesures pour une taille d’échantillon allant de 500 a
20.000 bulles et pour quatre débits d’air différents (10 I.mn=1; 20 l.mn="; 30 L.mn="' et 35 L.mn~")
(tableau 2.1). Les résultats de cette analyse seront présentés ci-dessous.
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Pression d’air a | Pression du vide
Débit d’air Débit liquide I’entrée du en téte de
(I.mn~1) (m3.n71) diffuseur (bar) colonne(bar)
10 2,72 2 - 0,26
20 3,6 2,70 - 0,25
30 4,12 2,70 - 0,25
35 3,87 2,90 - 0,25

TABLE 2.1 — Parametres hydrodynamiques des conditions de mesure des convergences

Nous rappelons ici que les débit d’air exprimé en litre par minute (I.mn~!) dans le tableau

ci-dessus et dans tout le manuscrit sont des normaux litres par minute noté nl.mn=!.

—d— 101 mn = 201'mn —8—301'mn 351Vmn
1,2
¥ 11
B g g 0o 2 — —9
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2 09
-
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g 0.7 g5 1B i i — = —i
g 06 g i &
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203
4 ———— f f —
0 5000 10000 15000 20000
Nombre de bulles

FIGURE 2.17 — Convergence de la vitesse moyenne des bulles (Vb1 = 10 l.mn~t; Vb2 =
20 I.mn=t; Vb3 =30 L.mn='; Vb4 = 35 [.mn~1)

Nous observons sur les figures 2.17, 2.18 et 2.19 que la convergence des résultats est
obtenue pour une taille d’échantillon de 7.10%, 8.10% et 10* respectivement pour la vitesse d’as-

cension, le diametre et le taux de vide.

A Tissu des observations faites sur les convergences des trois parametres (taux de vide,
vitesse et diametre de bulles), nous avons retenu pour la suite des mesures a effectuer par la
bi-sonde optique, un nombre de bulles de 1.10* suffisant pour garantir a la fois la convergence
des mesures de vitesse, de diametre de bulles et du taux de vide.
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FIGURE 2.18 — Convergence du diameétre moyen des bulles (Dbl =

20 I.mn~t; Db3 = 30 I.mn~1; Dbd = 35 [.mn~1)
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FIGURE 2.19 — Convergence du taux de vide (Q1 = 10 l.mn~t; Q2 = 20 I.mn~'; Q3 =

30 L.mn~t; Q4 =35 1.mn™!)

2.5.2 Vélocimétrie par image de particules

La Vélocimétrie par Image de Particules est une technique de visualisation optique qui
permet d’obtenir le champ de vitesse a partir d’images successives de 1’écoulement. La vitesse

est calculée a partir de l'intervalle de temps connue entre les deux prise de vue et le déplace-

ment mesuré. C’est une technique optique de suivi dans le temps et dans I'espace des particules
solides ensemencés dans un écoulement fluide. Si les particules sont suffisamment petites, de
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densité voisine de celle du fluide, et si les accélérations ne sont pas trop grandes, la vélocimétrie
par image de particules considere que I'on peut envisager que ces particules suivent bien 1’écou-
lement. Alors, la vitesse des particules devient une estimation précise de la vitesse du fluide.
Un plan lumineux est créé pour éclairer ces particules en déplacement et une caméra dont ’axe
optique est perpendiculaire a ce plan enregistre successivement deux images de la zone éclairée
a deux instants trés proches. L’analyse par Vélocimétrie par Image de Particules permet en-
suite de traiter ces images numériquement. Cette technique permet de reconstituer un champs
de vitesse dans un plan en divisant les images en fenétres d’interrogations et en déterminant
la vitesse des particules situées dans celles-ci. La vitesse est alors déterminée en divisant ce
déplacement par 'intervalle de temps entre les deux images.

La chaine de mesure par vélocimétrie par image de particules PIV se compose :

e d'un laser pulsé Nd Yag, modele Nano L 120-20 de puissance 125 mJ et de longueur
d’onde A = 532 nm;

o d’un bras optique au bout duquel est montée une lentille cylindrique qui permet d’obtenir
la nappe laser;

o d’une caméra LaVision sCMOS (2560 x 2160 pixels) ;

e d’un miroir incliné a 45° disposé sous le bassin transparent a travers lequel les prises
d’images sont effectuées;

o des particules de polyamide pour faire I’ensemencement de 1’écoulement.
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FI1GURE 2.20 — Principe de mesure PIV
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Raceway Laser Nd Yag Nano

Bras du laser

Miroir

Camera sCMOS

FIGURE 2.21 — Systeme optique de mesure PIV du bassin de recirculation de airlift

FIGURE 2.22 — Mire placé dans le raceway
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Un bras, composé d’un ensemble de miroirs servant a orienter le faisceau laser, permet d’ame-
ner le faisceau a l'emplacement voulu. Une premiere lentille servant a focaliser le faisceau et
a diminuer le diametre, puis une lentille cylindrique permet de générer ainsi une nappe laser.
Cette nappe fine permet d’améliorer la résolution spatiale des champs de vitesse.

La nappe laser est réglée de maniere a traverser le raceway au niveau des reperes indiquant le
plan de mesure. Une mise au point de l'optique est réalisée afin d’avoir la nappe la plus fine
possible et une intensité importante au centre de la cuve.

Une caméra sCMOS (1566 x 2592 pixels codés sur 16 Bits) permet l'enregistrement des
doublets d’images consécutives et de stocker la premiere image (trame ou frame) en un temps
suffisamment court afin de pouvoir enregistrer la seconde. Le « temps mort » entre les deux
images est tres court et peut étre de 'ordre de 100 ns. L’objectif de la caméra est placé per-
pendiculairement a la nappe lumineuse. En ce qui concerne les réglages de la caméra, une mise
a niveau et une vérification de la perpendicularité de 1'objectif avec le plan laser sont faits.
Une calibration a l'aide d’'une mire plongée dans le raceway et placée dans le plan laser est
effectuée avant chaque changement de configuration. Cela permet de vérifier le positionnement
de la caméra et de trouver la relation entre les coordonnées dans I'image et les coordonnées
dans le plan de mesure. Elle permet donc de déterminer le rapport : distance en pixels sur
I'image/distance réelle en metre.

La synchronisation du déclenchement du laser avec la prise d’image se fait par I'intermé-
diaire d’un Q-Switch piloté lui-méme par ordinateur avec le logiciel DaVis 8. Il est ainsi possible
de controler la fréquence d’acquisition, temps entre chaque doublet d’images et le temps entre
les deux images d'un doublet (At).

Si la fréquence d’acquisition est trop faible, le déplacement excessif des particules entre
deux images requiert une maille de grande taille pour le calcul du champ de vecteur. Par contre
si la fréquence est trop importante, le déplacement des particules sera faible et plus difficile a
mesurer. Le mouvement d’une particule dans une maille doit étre compris entre 1/10 et 1/4 de
la maille.

La source laser est constituée de deux tubes qui émettent des pulses alternativement. Le
pulse A correspond a la premiere trame et le pulse B a la deuxieéme. Les images de particules
a des instants successifs sont enregistrées sur deux images successives formant la paire d’images.

Lors d’un test d’acquisition, 'ouverture du diaphragme de I'objectif et 'intensité du laser
sont fixées de fagon a ne pas saturer le capteur de la caméra. En pratique, 'ouverture est réglée
au maximum afin d’avoir une faible profondeur de champ et n’observer que les particules dans
la nappe, puis la puissance du laser est ajustée pour ne pas saturer le capteur. Ensuite, lors d’un
test d’acquisition en continu, la mise au point de la caméra est faite : les particules éclairées
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2.5. Instrumentation pour la caractérisation locale 61

par le plan laser doivent apparaitre nettement sur les images.

2.5.2.1 Choix et densité de particules

Pour une mesure fiable de vélocimétrie par image de particules, les particules doivent
avoir une bonne visibilité dans I’écoulement. Cette visibilité dépend du choix des particules et
de l'intensité de la nappe laser. Les particules de Polyamide permettent d’avoir une émission
satisfaisante. La taille des particules est directement liée a leur vitesse de chute. Nous avons
utilisé, dans le cadre de cette these, des particules de Polyamide qui font 50 um de diametre.

Apres avoir déterminé le type et la taille de particules qui vont servir de traceur, il est

primordial de déterminer la concentration optimale de particule pour la mesure PIV. Si cette
concentration est trop élevée, les traceurs ne seront plus distingués individuellement, et si elle
est trop faible, les traceurs ne seront pas distribués uniformément dans 'image. Le choix de
la concentration est donc lié a la taille des traceurs, a la quantité de traceurs introduite dans
le dispositif et au nombre de traceurs que l'on veut dans une image. Le nombre de traceurs
dépend de I'épaisseur de la nappe et de la taille de I'image.
Pour faire une bonne mesure de vélocimétrie par image de particules, il est recommandé d’avoir
un minimum de 10 particules dans chaque fenétre d’interrogation de 'image PIV. Pour vérifier
si la densité est bonne ou non, le logiciel LaVision, nous permet de vérifier le Peak-locking a
travers une fonction de probabilité de densité. Cette fonction est vérifiée sur une image PIV et
permet d’observer une valeur de Peak-locking suivant chaque composante du vecteur vitesse.
Si I'on a une valeur inférieure a 0,01, on considere que la densité des particules est suffisante
pour faire une mesure PIV.

2.5.2.2 Traitement des images

Le traitement des images se décompose en quatre étapes : le pré-traitement ; la défini-
tion d’'un masque ; la définition du parametre de calcul vitesse et le post-traitement. Le logiciel
DaVis 8 est utilisé pour le calcul des vitesses instantanées par inter corrélation. Le traite-
ment des champs de vitesse est ensuite effectué. A partir des images acquises, les opérations
de soustraction du fond d’image et d’application d'un masque conduisent a I'augmentation du
rapport signal sur bruit et a la détermination des champs de vitesse instantanées de 20 x 20 cm?.

Pour cette étude, ’ensemble de 1’écoulement est visualisé sur I'image. Ces vecteurs ont
été obtenus avec des fenétres d’interrogation de 12 x 12 pixels (soit &~ 1 mm?) avec un overlap
de 50%. L’intervalle de temps entre les deux images est choisi selon la vitesse de I’écoulement
afin d’avoir un déplacement moyen des particules approximativement égal & 1/3 de la fenétre
d’interrogation.
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62 CHAPITRE 2. AIRLIFT SOUS DEPRESSION ET INSTRUMENTATION

2.6 Transfert de masse par désorption du CO,

L’évaluation de la fonction transfert de masse de la colonne a dépression est réalisée
expérimentalement par le processus de stripage du C'O,. L’expérience est menée sur le dispositif
expérimental décrit précédemment (figure 2.3), en y incorporant les instruments nécessaires a
I'injection du C'O; et a la mesure de sa concentration. Une sonde a C'Oy de marque Metler
Toledo modele Inpro5000 pour une mesure en ligne de la concentration en C'Oy dissout du
liquide est utilisée.

2.6.1 Meéthodologie d’évaluation du transfert de masse

Les capacités d’échange de matiere entre ’eau et l'air au sein de la colonne airlift sont

étudiées en suivant au cours du temps, les concentrations en dioxyde de carbone dans le bassin
associé a la colonne. Cette opération de désorption ou stripage consiste a extraire progressive-
ment par injection d’air, dans la colonne & bulles, le soluté dissous initialement présent dans
I’eau. Pour ce faire, du dioxyde de carbone est injecté dans le raceway a travers un diffuseur
a bulles en céramique immergé dans I'eau du raceway sursaturée en C'Os. En partant d’une
concentration initiale en soluté dans le raceway, la colonne sous dépression est mise en route.
L’évolution de la concentration en C'O, dans la phase liquide est mesurée toutes les deux mi-
nutes pendant une heure de fonctionnement en boucle de la colonne. La mesure est faite a ’aide
d’une sonde CO;y (Metler Toledo) fixée sur la conduite de retour de la colonne vers le raceway.
La désorption du C'O, est évaluée pour plusieurs configurations de fonctionnement en faisant
varier le débit d’air, en bridant le conduit d’entrée du liquide dans la colonne afin d’évaluer
I'effet du débit liquide sur la désorption.
Apres avoir évalué le stripage du C'O,, une détermination du coefficient de transfert de masse
dans le systeme global a été faite. En considérant un mélange parfait dans ’ensemble du sys-
teme fonctionnant en circuit fermé, la valeur de Kpa se déduit a partir d’un bilan instantané
sur le systeéme étudié :

dC
dTL = K.a*(Cs — C1) (2.9)

2.7 Séparation solide-liquide en airlift sous dépression

2.7.1 Montage expérimental

Le montage expérimental utilisé pour 'analyse des capacités extractive de la colonne a
bulles sous dépression est le méme que celui présenté précédemment (figure 2.3). La hauteur de
colonne est de 3 m et celle-ci est équipée d’un systeme de récupération sous vide de 1’écume,
muni d’une vanne permettant de collecter I'ensemble de la phase extraite (figure 2.2). Pour
les essais de séparation solide-liquide, des instruments de mesures spécifique a la fonction de
séparation sont utilisés :
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2.8. Conclusion 63

e un turbiditmetre de précision + 0,5 NT'U ;
e un tensiometre pour déterminer la tension de surface du liquide;

e un agitateur électrique pour la préparation de la solution de caséine.

L’évolution de la quantité de matieres solides en suspension dans la phase liquide est
analysée a partir d’'une mesure de turbidité de la phase liquide qui circule dans le dispositif
expérimental. Un turbidimetre (PCE-TUM 20) a été utilisé pour caractériser I'extraction ba-
sée sur une mesure optique lui permettant de lire des valeurs de turbidité allant de 0 jusqu’a
1000 NTU. Le NTU est I'unité de mesure de turbidité néphélométrique. Le calibrage de I'ap-
pareil est effectué avec deux solutions standard dont une solution de 0 NTU et une solution de
100 NTU.

Afin de déterminer la relation entre la concentration en g.[=! et la turbidité en NTU, nous
avons établis expérimentalement une courbe d’étalonnage qui sera exploitée par la suite pour
présenter les résultats du chapitre 4.

2.8 Conclusion

La colonne a bulles présentée dans ce chapitre est le dispositif principal de ce travail de

these. Cette colonne basée sur le principe de l'airlift est couplée a un vide partiel, ce qui lui
confere la capacité a réaliser simultanément trois fonctions : pompage hydraulique, transfert de
masse et séparation solide-liquide des matieres en suspension dans le mélange diphasique. Ces
fonctions ainsi que le régime d’écoulement de I'airlift sont influencées par plusieurs parametres
caractéristiques du fluide et de la colonne : Le débit de la phase liquide, la hauteur de la colonne,
la granulométrie des bulles, le taux de vide et la hauteur de refoulement de 'airlift. Dans une
perspective d’étudier les principaux parametres caractéristiques de lairlift, 'instrumentation
expérimentale nécessaire a aussi été présentée dans ce chapitre. Pour la caractérisation hydro-
dynamique de l'airlift, une méthode de mesure globale et une méthode de mesure locale par
bi-sonde optique ont été présentées.
La caractérisation locale permet de déterminer expérimentalement le taux de vide, la vitesse
moyenne d’ascension des bulles et le diametre moyen de bulles. Une analyse des courbes de
convergence a montré qu’a partir de 1.10% bulles, les résultats restent stables et convergent vers
les mémes valeurs.

A la suite de ce chapitre, le chapitre 3 fera I'objet de la caractérisation hydrodynamique de
Iairlift suivi de ses capacités de transfert de masse et au chapitre 4 seront présentés les modes
opératoires et les résultats d’une étude de clarification des eaux par airlift a travers I'analyse
des capacités extractives de la colonne en eau douce.
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66 CHAPITRE 3. ETUDE DE L’HYDRODYNAMIQUE DES PHASES LIQUIDE ET DISPERSEE

3.1 Introduction

Les écoulements gaz-liquide dans les colonnes a bulles sont intrinsequement instables. La
dynamique de tels écoulements influence les performances de mélange et de transfert de masse.
I est donc important de caractériser la dynamique de 1’écoulement gaz-liquide [Singh et al.,
2017]. Aussi, une parfaite connaissance de la dynamique de 1’écoulement dans la colonne a
bulles repose sur celle de la bulle [Besagni et al., 2017].

En effet, la configuration des écoulements multiphasiques dans une conduite verticale peut étre
caractérisée par I'existante de structures assez stables. Ces structures n’apparaissent que pour
un écoulement développé, quatre types de structures sont identifiées pour la phase dispersée
(Figure 3.1). Leur présence ou non dépend de la vitesse superficielle du gaz, du diametre de la
colonne et du type de diffuseur de gaz [Bouaifi et al., 2001, Yan et al., 2019]. La connaissance de
la taille des bulles et du taux de vide est cruciale pour déterminer ’aire interfaciale gaz-liquide
et le transfert de masse [Azzopardi et al., 2011].

Les régimes dépendent des conditions d’opération (pression, température), des propriétés phy-
siques des phases, des débits, de la géométrie et de l'orientation de la conduite. Il est admis
que cette organisation ne dépend essentiellement que des vitesses superficielles du gaz et du
liquide [Taitel et al., 1980,Chen et al., 1994a]. La transition entre les différents régimes est gra-
duelle et les frontieres sont dans une large mesure subjectives. Concernant les colonnes a bulles,
quatre états d’écoulement de gaz, sont identifiés en fonction de la vitesse superficielle du gaz,
du diametre de la colonne et du type de diffuseur de gaz [Bouaifi et al., 2001, Yan et al., 2019].
La transition d’un régime a bulles vers le régime a poche passe par un régime intermédiaire
ou cohabitent des bulles de tailles initiales et des bulles de tailles plus importantes issues de
la coalescence de bulles plus fines. D’aprés Peng [Peng and Di, 1994] et Lucas [Lucas et al.,
2005], il s’agit d’'un phénomene clé qui apparait lors de la transition de I’écoulement a bulles
vers 1’écoulement a poches. Pendant leur ascension, les bulles de grand diametre suivent une
trajectoire hélicoidale (Figure 3.2).
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FIGURE 3.1 — 1- Bulles indépendantes (bubbly), 2- Bulles agglomérées, 3-Pulsatile (churn), 4-
Poches gaz bouchons-liquides (slug) [Bouaifi et al., 2001]
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68 CHAPITRE 3. ETUDE DE L’HYDRODYNAMIQUE DES PHASES LIQUIDE ET DISPERSEE

L’analyse de la granulométrie des bulles dans les colonnes est soit réalisée par des tech-
niques intrusives perturbant I’écoulement ou par des techniques non intrusives. Les techniques
non intrusives utilisent soit des sondes tomographiques (tomographie par résistance électrique,
tomographie par impédance électrique, etc.) [Young et al., 1991, Adetunji and Rawatlal, 2017] ;
soit 'analyse des images par PIV [Chaumat et al., 2007, Besbes et al., 2015]; ou la photogra-
phie [Giovannettone et al., 2009, Lau et al., 2013].

Les techniques intrusives font recours aux sondes a fibre optique. En termes de résultats,
elles fournissent des mesures locales tandis que les techniques non intrusives fournissent une
répartition sur une section transversale avec différentes résolutions spatiales et temporelles [Be-
sagni et al., 2017]. Les avantages et les inconvénients des différentes techniques intrusives et non
intrusives et leurs applications aux écoulements multiphasiques ont été présentés par plusieurs
travaux antérieurs [Chaouki et al., 1997].

La précision des mesures du taux de vide dépend en grande partie de 'interaction bulle-
sonde qui peut étre caractérisée par des nombres adimensionnels appropriés. Trois parametres
adimensionnels sont nécessaires : deux pour la caractérisation de la bulle montante et un autre
pour décrire le diametre de la sonde. Le premier est le nombre de Weber modifié :

_ pD*u
oD,

(3.1)

ou D est la taille équivalente au volume de la bulle, D,, est le diametre de la fibre de la sonde,
up est la vitesse de la bulle avant d’entrer en contact avec la sonde, p est la masse volumique du
liquide et ¢ sa tension superficielle. M caractérise la capacité d’une bulle a surmonter les forces
de tension superficielle aux quelles elle est soumise lors du contact avec la pointe de la sonde.
Il s’agit du rapport entre les quantité de mouvement de la bulle (~ pD3.up) et de la force de
tension superficielle de la sonde (~ %). Le deuxieme nombre sans dimension est le nombre
capillaire :

Ca = % (3.2)

ou u est la viscosité du liquide. Il décrit I'importance relative des effets visqueux et de la tension
superficielle. C’est le facteur déterminant pour le controle de I’épaisseur du film déposé sur la
pointe de la sonde [Quéré, 1999]. Enfin, le dernier parametre est le nombre de Weber :

_ pDu;

We (3.3)

g

Il correspond au rapport des forces d’inertie aux forces de tension superficielle a 1’échelle de la
taille de la bulle. Dans le cas de petites bulles dans des liquides a faible viscosité, le nombre
de Weber We détermine la forme de la bulle. En absence d’impuretés et lorsque la bulle a
atteint les conditions terminales, le nombre capillaire (C'a) et le nombre de Weber (We) sont
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3.1. Introduction 69

directement reliés aux nombres de Morton et d’E6tvos [Clift et al., 1978] :

4
Mo =92 (3.4)
po
D2
Bo=" (3.5)
g

Les mesures de vitesse et de diametre de bulles obtenues par 1'utilisation d’une double
sonde optique sont en adéquation avec celles estimées en utilisant une méthode par imagerie a
I'aide d’un systéme de caméra rapide [Aliyu et al., 2017]. Les erreurs de mesure par sondes op-
tiques dépendent du nombre modifié de Webber M, lorsque M > 50, la bulle n’est pas ralentie
par les forces de tension superficielle. Dans ces conditions et d’aprés Vejrazka et al. [Vejrazka
et al., 2010] 'erreur de mesure de corde maximale devrait étre inférieure a 10%.

C’est donc cette technique qui a été adoptée pour l'analyse de la phase dispersée qui
sera présentée dans ce chapitre qui commence par une présentation des résultats de mesure
du taux de vide global en fonction du débit d’air injecté. La deuxiéme partie est consacrée a
I’analyse de I’hydrodynamique de I’écoulement a travers des grandeurs globales telles que les
vitesses superficielles de la phases liquide et de la phase dispersée. On s’intéressera par la suite
a présenter les caractéristiques locales de la phase dispersée obtenues a l'aide de la bi-sonde
optique. L’analyse se focalisera sur le taux de vide, la vitesse et la granulométrie des bulles.
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70 CHAPITRE 3. ETUDE DE L’HYDRODYNAMIQUE DES PHASES LIQUIDE ET DISPERSEE

3.2 Evolution du taux de vide global

Dans un écoulement diphasique gaz-liquide, les interactions complexes entre les deux
phases telles que les collisions et les coalescences entre des bulles adjacentes, les interactions
entre les bulles et la paroi solide affectent les caractéristiques locales de I’écoulement, provoquant
des fluctuations de la pression statique et de la vitesse, un mouvement fortement turbulent
modifie & son tour le transfert de masse entre les deux phases de transfiguration de bulles etc.

L’un des facteurs clés influencant ces variables de débit local est le taux de vide. Des infor-
mations précises sur ce parametre sont absolument nécessaires pour comprendre les phénomenes
de transport turbulent du flux de bulles diphasique tels qu’ils existent réellement.

Le taux de vide global (ou rétention gazeuse) ag est défini comme étant le volume de gaz
dispersé rapporté au volume total du mélange diphasique. Il est obtenu a partir de mesures de
pression & I'aide des capteurs de pression différentielle équipant la colonne (figure 2.2). Pour en
déduire le taux de vide, on peut appliquer la relation de Bernoulli avec les hypotheses suivantes :

e il y a conservation de la vitesse entre les deux sections de mesure;

o les pertes de charges dans la colonne sont négligeables du fait que la paroi de la colonne
est en plexiglas et le diametre de la colonne est grand.

Dans ces conditions, la différence de pression entre deux sections de la colonne, distantes de h,
est donnée par 1’expression suivante :

AP = apprgh + agpagh (3.6)

Avec :

g : accélération de la pesanteur;

h : distance verticale entre les deux prises de pression ;
pr, : masse volumique du liquide a 20 °C';

AP : différence de pression mesurée ;

ag : taux de vide global (%) ;

ay, : fraction liquide (%).

Compte tenu que la fraction volumique du liquide est définie par a;, =1 — ag, AP s’écrit :
AP = (1 —ag)prgh + agpegh (3.7)
Le terme agpygh est estimé a 3 Pa, soit du méme ordre de grandeur que l'incertitude

de mesure des capteurs de pression différentielle. On peut donc le négliger dans I'expression de
AP :
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3.2. Evolution du taux de vide global 71

AP = prgh(l —ac) (3.8)

et en déduire 'expression du taux de vide :

(3.9)

Des mesures de pression AP sont effectuées pour toute la plage de débit d’air injecté et le taux
de vide est calculé par la relation 3.9, les résultats sont représentés sur la figure 3.3 en fonction
du débit volumique de lair (Q),). Comme attendu, le taux de vide global augmente linéairement
avec le débit d’air injecté. L’intérét de cette mesure est surtout de pouvoir disposer d’une valeur
de référence du taux de vide essentielle pour la détermination des vitesses superficielles des
deux phases qui seront présentées dans le paragraphe suivant. Par ailleurs, le taux de vide ainsi
mesuré, constitue aussi une base de donnée de référence qui permettra de valider ou non 'usage
de la bi-sonde optique pour 'estimation du taux de vide local qui sera présentée par la suite.
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FI1GURE 3.3 — Taux de vide global en fonction du débit volumique de 1’air
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72 CHAPITRE 3. ETUDE DE L’HYDRODYNAMIQUE DES PHASES LIQUIDE ET DISPERSEE

3.3 Etude hydrodynamique de la phase liquide

3.3.1 Variation du débit de la phase continue

Comme décrit au chapitre 2, le dispositif étudié fonctionne sur le principe d'un gazosy-
phon avec une circulation du liquide qui est assurée par injection d’air dans le tube central
(figure 2.2). C’est la montée des bulles qui est a l'origine du mouvement de la phase liquide
et sa circulation en boucle fermée a travers le tube externe et le bassin de recirculation ou
"raceway'. L’étude hydrodynamique de colonne sous dépression consiste a analyser sa premiere
fonction qui est celle du pompage et étudier I'influence du débit d’air sur cette capacité de mise
en circulation du liquide.

Lors de ces essais, le débit d’air est régulé a ’aide du débitmetre massique, la plage des
tests s’étend entre 2 et 40 I.mn~!. Le débit d’eau correspondant est mesuré a 'aide du débit-
metre a ultrason. Les pressions de fonctionnement ont été enregistrées pour chaque débit d’air
testé. Les résultats de ces essais sont montrés par la figure 3.4 qui donnent ’évolution du débit
liquide en fonction du débit d’air injecté.

Comme on peut le constater, le débit liquide augmente parallelement au débit d’air injecté

pour une plage de 2 & 30 [.mn~'. Au-dela, nous constatons une inversion de la tendance avec
une diminution du débit d’eau. Pour la premiere plage de débit de gaz injecté, on observe qu’au
sommet de la colonne (figure 3.5), la séparation des deux phases se fait normalement : la vitesse
du liquide a 'entrée du tube concentrique externe reste limitée afin d’assurer 1'ascension des
bulles qui atteignent la surface libre. Pour un débit de gaz supérieur a 30 l.mn~!, on observe un
entrainement de bulles d’air par le liquide lors de sa descente dans la conduite externe. Cette
observation pourrait s’expliquer par ’accélération du liquide lors de son entrée dans la conduite
de descente et I'atteinte d’une vitesse plus importante que la vitesse d’ascension des bulles. En
conséquence, ces dernieres sont entrainées par la phase liquide en premiere étape. Dans un
deuxieme temps, elles vont remonter a contre-courant : c¢’est le contre airlift qui apparait dans
le tube externe (figure 3.5). Il limite en conséquence le retour du liquide vers le bassin de
recirculation. Le fonction de pompage de la colonne atteint un maximum au débit optimal de
30 I/mn.
Selon Castro [Castro and Zielinski, 1980], la nature du régime diphasique joue également un
role principal dans la limitation du débit liquide généré. La transition d’un régime homogene
a bulles vers un régime a poches ou a bouchons (plug/slug flow) ou a un régime agité (churn
flow) correspond au débit d’air optimal a ne pas dépasser.

Dans le cas du systeme actuel, pour limiter 'effet de contre airlift sur le fonctionnement
de la colonne, des essais ont été réalisés en controlant le débit liquide au moyen de vannes ins-
tallées sur chaque conduite reliant la colonne au bassin de recirculation. Ces vannes permettent
de brider le débit liquide pour un débit d’air fixe.

Les résultats de ces essais sont reportés sur sur la figure 3.6 . En plus du premier régime dont les
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FIGURE 3.4 — Evolution du débit liquide en fonction du débit d’air

résultats viennent d’étre exposés et correspondant a une ouverture totale de la vanne (c’est-a-
dire Qeau = 100%), deux autres modes de fonctionnement ont été examinés. Ils correspondent
a des fermetures partielles des vannes qui limitent le débit d’eau &, respectivement, 80% et 60%
du débit initial.

Les deux nouveaux tests révelent que, pour le fonctionnement bridé, le débit liquide garde

I sans ob-

le méme profil et atteint une valeur asymptotique pour un débit d’air de 40 l.mn~
servation d’un effet de contre-airlift. Un débit liquide plus faible est a l'origine d’une d’une
réduction de la vitesse liquide a I’entrée de la colonne de retour, donc a une absence d’entrai-
nement des bulles observées initialement. Une piste possible pour augmenter le débit liquide
tout en évitant le contre-airlift serait d’augmenter par exemple la section de passage, donc le

rapport entre le rayon de la conduite externe et la conduite interne.

Les limites dans la fonction de pompage de la colonne sont souvent rattachées, dans
la littérature, a la plage de variation de la vitesse superficielle d’ascension des bulles U, qui
sera analysée dans la suite de ce chapitre. Les plages obtenues sont conformes aux valeurs de
transition de régime rencontrées dans la littérature. Par ailleurs, nous verrons, au chapitre 4,
que méme les capacités de séparation solide-liquide vont elles aussi étre conditionnées par la
vitesse superficielle des bulles.
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3.3. Etude hydrodynamique de la phase liquide 75

3.3.2 Evolution de la vitesse superficielle de la phase continue

En écoulement diphasique ou s’effectuent des transferts entre les deux fluides, la surface
de l'interface est en général peu ou mal connue. De ce fait les vitesses réelles de chacune
des phases ne sont pas directement accessibles a partir de la connaissance du débit et de la
géométrie. La vitesse superficielle est couramment utilisée, il s’agit d’une vitesse d’écoulement
hypothétique calculée comme si la phase ou le fluide donné était le seul a étre présent dans une
section donnée. La deuxieme phase est ignorée. C’est avec cette approche que nous allons nous
intéresser ci-dessous a analyser I’évolution de la phase liquide et la phase dispersée.

Pour la phase liquide dont le débit est mesuré a 'aide du débitmetre a ultrason, la vitesse
superficielle est donnée par I’expression suivante :

QL

UL:AC

(3.10)

ou :

o Uy : vitesse superficielle [m.s™1];
e Qp : débit liquide mesuré [m3.s71];

o A, : section totale du tube interne de la colonne [m?].

Définie ainsi, la vitesse liquide Uy, ne prend pas en compte le mélange diphasique, c’est-
a-dire la présence d’une fraction de gaz dans la colonne. Néanmoins une vitesse plus proche de
la vitesse réelle du liquide peut étre déterminée a partir de la vitesse superficielle Uy, qui tient
compte de la présence d'une phase gazeuse dans le mélange :

U
- (3.11)
ar
ou :
o Wy : vitesse liquide réelle [m.s™1];
o Uy : vitesse liquide [m.s™1];
e q«y : fraction volumique du liquide.
La fraction volumique du liquide est donnée par 1’expression :
ar =1-—ag (3.12)

avec ag le taux de vide.
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FIGURE 3.7 — Vitesse liquide théorique (Uy) et réelle (W) en fonction du taux de vide

Ces vitesses sont calculées pour les conditions expérimentales définies précédemment au
paragraphe 3.3.1 et reportées sur la figure 3.7 en fonction du taux de vide déterminé au § 3.2.
A Tanalyse des évolutions de Uy et Wy, nous remarquons que les deux vitesses augmentent
simultanément jusqu’a un taux de vide de 19%. A partir de cette valeur de ag, Uy, atteint un
maximum proche de 0,22 m.s™! et décroit lentement par la suite. Dans les mémes conditions,
Wy continue a augmenter mais plus lentement que pour des valeurs plus faibles du taux de
vide. Elle semble se stabiliser autours de 0,26 m.s~! au dela de o = 20%. Il en résulte que
Iécart entre les deux vitesses se creuse pour les taux de vides supérieur a 14%. Pour un taux
de vide de 20%, cet écart est de l'ordre de 25%, d’out I'importance de prendre en considération

une vitesse liquide qui tient compte de la fraction volumique de I’air.

L’augmentation de la vitesse superficielle de la phase liquide est due a 'effet d’entraine-
ment induit par les bulles en ascension et a une croissance du débit liquide avec le débit du gaz.
Au dela d’un taux de vide de 20%, le débit liquide ne varie plus, Uy, se stabilise, en revanche
comme le taux de vide augmente, la vitesse réelle W, du liquide poursuit son augmentation en
raison d’'une section de passage de plus en plus partagée avec la phase dispersée. Cette vitesse
reste une grandeur globale, le champ de vitesses locales reste tributaire de la distribution locale
de la phase gazeuse qui n’est pas nécessairement homogene comme on va le voir par la suite.
Des variations locales de la phase dispersée peuvent étre a 'origine d’hétérogénéité importantes
dans la phase liquide.
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3.4. Etude hydrodynamique de la phase dispersée 77

3.4 Etude hydrodynamique de la phase dispersée

Comme pour la phase liquide, une approche simplifiée pour déterminer la vitesse de la
phase dispersée consiste a définir la vitesse superficielle du gaz ou la vitesse de glissement des
bulles a partir de la mesure du débit et des caractéristiques géométriques de la colonne. C’est
cette approche qui sera présentée ci-dessous. Cette approche reste globale et est incapable de
donner une idée plus précise sur les caractéristiques locales de la phase dispersée. Pour obtenir
des informations plus détaillées sur le comportement des bulles, les résultats de 'exploration
de I’écoulement au moyen de la sonde optique seront présentés par la suite.

3.4.1 Vitesse superficielle d’ascension des bulles

La vitesse superficielle des bulles est la vitesse débitante définie par le rapport entre le
débit volumique du gaz Q. et la section transversale de la conduite A, :

_ QvG

U, 1

(3.13)
ou :

e A, : aire de la section totale du tube interne de la colonne, m?:

3 1

o Qug : débit volumique de l'air, m°.s™".
Il s’agit donc d’une vitesse globale souvent citée dans la littérature pour la classification
des régimes hydrodynamiques des écoulements a bulles. Nous adopterons ici la méme démarche,

certains résultats seront présentés en fonction de cette vitesse ou du taux de vide.

Afin de déterminer cette vitesse a partir de la mesure du débit massique, le débit volu-
mique du gaz est estimé en fonction des conditions locales de pression et de température dans
la colonne :

mG
Qv = OmS 3.14
G P ( )

ou :
e Qmc |kg's™'] : débit massique mesuré au débitmetre massique ;

e p [kg.m™3] : masse volumique de 'air & mi-hauteur de la colonne :

P
P=RT

(3.15)

e P : pression absolue obtenue & 1 m au dessus des diffuseurs d’air (figure 2.2);
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FI1GURE 3.8 — Vitesse réelle de la phase gazeuse en fonction de la vitesse superficielle d’ascension

o T : température;

o R, =287 Jkg '.K!: constante du gaz.

A partir de la vitesse superficielle U,, une vitesse superficielle W¢; plus proche de la vitesse
réelle des bulles en ascension est définie en tenant compte du taux de vide ag :

We = Y (3.16)
Qg
ou :
a¢ : taux de vide;
We : vitesse réelle d’ascension des bulles, (m.s™!);

U, : vitesse superficielle d’ascension des bulles, (m.s™1).

Ces essais sont effectués dans les mémes conditions que dans le § 3.3.1, soit un débit d’air
injecté variant entre 2 et 40 [.mn~!. L’évolution de la vitesse W en fonction de la vitesse super-
ficielle d’ascension U, montrée en figure 3.8 révele qu’apres une croissance linéaire, Wy atteint
le seuil de 2 m.s™* a partir d’une vitesse superficielle U, de 0,36 m.s~!. Ce comportement fait
penser a un changement de régime de I’écoulement diphasique a partir de cette vitesse super-
ficielle du gaz. Afin de mieux voir I'impact de cette vitesse sur le comportement du liquide, la
vitesse réelle du liquide W, est également analysée en fonction de la vitesse superficielle U, et
tracée sur la figure 3.9. On constate aussi le méme effet de seuil qui apparait & U, = 0,36 m.s™*.
Ceci confirme donc que le changement affecte a la fois la phase liquide et la phase dispersée
démontrant un changement de régime de I’écoulement diphasique.
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FIGURE 3.9 — Vitesse réelle de la phase liquide en fonction de la vitesse globale

Cette transition d’un régime a un autre peut étre mise en évidence en reportant ces don-
nées sur la carte de régime d’écoulement de Taitel [Taitel et al., 1980] présentée au chapitre
1, section 1.1.4.2 et illustrée sur la figure 3.10. Sur cette carte, le point orange indique les
conditions expérimentales obtenues a l'apparition de la transition pour U, = 0,36 m.s™" et
Wy = 0,26 m.s~'. D’aprés cette carte, le fonctionnement de la colonne dans ces conditions
est situé dans un régime a poches plutot que dans régime homogene a bulles dispercées. Pour
les autres point de fonctionnement U, inférieures & 0,36 m.s~' et Wy, inférieure & 0,26 m.s™*,
le fonctionnement le régime se rapproche d’avantage de la frontiere bleue et donc du régime
homogene a bulles dispersées. Notons toutefois que les frontieres présentées sur cette carte sont
tres sensibles aux conditions expérimentales et qu’elles peuvent présenter des différences d’un
auteur a un autre et que ces conclusions sont valables pour notre dispositif expérimental et leur
validité dans d’autres configurations n’est pas assurée.

La transition vers le régime a poches entraine l'apparition des instabilités pour cette
géométrie de colonne. Elle est a 'origine de la diminution de la fonction de pompage et de
I’apparition du contre airlift discutée dans la section 3.3.1. De plus ce régime est moins favorable
a la fonction d’extraction, nous verrons dans le chapitre suivant que la vitesse U, = 0,36 m.s™*
obtenue pour le débit d’air Q¢ = 30 L.mn~! est aussi la vitesse pour laquelle on a constaté une
baisse des capacités d’extraction de la colonne en présence de caséine a 0,014 ¢.I7! (figure 4.7).

Les vitesses superficielles des deux phases présentées ci-dessus indiquent la présence per-
manente d'un glissement entre les bulles qui évoluent a une vitesse plus importante que celle
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F1GURE 3.10 — Hlustration du régime d’écoulement sur la carte de Taitel

du liquide. Ce glissement des bulles par rapport au liquide peut étre quantifié en définissant la
vitesse de glissement (Wg_p) par Pexpression :

We_r = We — Wy, (3.17)

Nous constatons sur la figure 3.11 que le glissement enregistre une croissance rapide avec

U, mais atteint une limite pour U, = 0,36 m.s!

a la quelle on observe le changement de
régime de ’écoulement. A partir de ce point, la différence de vitesse entre la phase liquide et
la phase dispersée resterait constant. Quant a savoir si le glissement est homogene ou non dans

une section donnée, seules les mesures locales nous permettrons d’en avoir la répartition.
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3.5 Caractérisation locale de la phase dispersée
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FI1GURE 3.12 — Lignes de sondage par la bi-sonde optique

L’exploration de la phase dispersée de 'airlift sous dépression a été menée a ’aide d’une
bi-sonde optique dont le principe de fonctionnement détaillé a été décrit au 2.5.1.1. Les mesures
ont été réalisées en deux sections transversales de la colonne. Elle sont situées a 1 m et 2 m
environ au dessus des diffuseurs d’air (figure 2.2). Pour chaque section, le sondage a été effectué

le long de six diametres montrés sur la figure 3.12.

Les profils radiaux du taux de vide local moyen, de la vitesse et du diametre des bulles
sont enregistrés pour différentes vitesses superficielles de gaz Ug. Les essais sont effectués en
présence d’eau douce ou en eau déminéralisée afin d’étudier 'effet de la nature de 'eau sur la

nature de 1’écoulement.

3.5.1 Taux de vide local

Comme il a été expliqué au § 2.5.1.1, le taux de vide local est déduit de I'une des deux
optrodes de la bi-sonde optique en distinguant le temps pendant lequel elle reste exposée au

gaz de celui ou elle se trouve en milieu liquide.

Les profils du taux de vide, pour trois lignes de sondage dans chaque section, sont repré-
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3.5. Caractérisation locale de la phase dispersée 83

sentés sur la figure 3.14 respectivement pour ’eau douce et I'eau déminéralisée. Il en ressort que
pour la section 1, le taux de vide local est relativement homogene sauf pour une grande vitesse
Uy, donc un grand débit d’air, pour lequel on commence a observer une légere dissymétrie qui
semble étre légerement plus marquée pour I'eau déminéralisée. Cette répartition s’étend jus-
qu’en section 2 avec toutefois une dissymétrie plus marquée pour 'eau déminéralisée a grand
débit d’air.

Afin d’avoir une vue globale de la répartition de la phase dispersée dans chaque section,
la répartition du taux de vide est présentée sous la forme d’isocontours montrées sur les figures
3.15; 3.16; 3.17 et 3.18. Sur ces figures, la ligne de sondage AA’ est choisie comme origine de
la position angulaire indiquée a l'extérieur de la section de mesure. Il faut remarquer ici que
les lignes AA’" et F'F’ sont les plus proches du plan vertical médian séparant les deux diffuseurs
d’air (voir figure 3.12).

La premiere constatation concerne la bonne corrélation qui existe entre le taux de vide et
le débit d’air avec une augmentation de taux de vide quand le débit Q),; d’air injecté augmente.
La deuxieme observation résulte de la comparaison entre la valeur moyenne du taux de vide,
calculée a partir des mesures locales a la sonde, a une hauteur 2 m et celle du taux de vide
global présentée au § 3.2. Les résultats, montrés dans la figure 3.13 pour de I'eau douce, ré-
velent qu’il existe une assez bonne corrélation entre les deux techniques de mesure. La bi-sonde
optique donne une précision satisfaisante pour le taux de vide surtout a faible U,, c’est-a-dire
en régime a bulles homogene.

e 3. global

== o =3 local

Taux de vide, [%0]

0 0,1 02 0.3 04 0,5
Vitesse superficielle de bulle, Ug [m/s]

FI1GURE 3.13 — Taux de vide local et global en fonction de la vitesse superficielle d’ascension

(h=2m)
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84 CHAPITRE 3. ETUDE DE L’HYDRODYNAMIQUE DES PHASES LIQUIDE ET DISPERSEE

A faible Uy, la distribution spatiale du taux de vide est homogene a une hauteur de 1 m
indiquant une répartition homogene des bulles a travers la section de mesure (figures 3.15 et
3.17). Le développement de 1’écoulement et son homogénéisation s’averent tres rapides et les
effets de l'injection d’air s’atténuent sur une courte distance rendant ainsi 1’écoulement par la
suite indépendant de la conception des diffuseurs.

Avec I'augmentation du débit, la distribution de la phase dispersée est de plus en plus
hétérogene. Le taux de vide est plus important dans un secteur compris entre 0 et 180° ou
apparaissent des valeurs maximales du taux de vide respectivement pour les secteurs compris
entre 0 et 60° ainsi que 120 et 150° & partir de U, = 0,37 m/s a la fois pour l'eau douce et
I'eau déminéralisée.

A une hauteur de 2 m (figures 3.16 et 3.18), le taux de vide est globalement plus im-
portant a travers I'ensemble de la section quelque soit la nature de I'eau ou le débit d’air. La
distribution spatiale révele, qu’en présence d’eau douce, la phase dispersée est plus homogene.
Avec I'eau déminéralisée et plus particulierement a fort débit, la moitié de la section comprise
entre 0 et 180 ° est toujours plus riche en bulles. Ces valeurs plus importantes que celles de la
section 1 pour un méme débit massique d’air, pourraient s’expliquer par un volume plus grand
occupé par la phase dispersée due a une masse volumique plus faible.

Pour un taux de vide compris entre 5 a 25 %, la pression statique passe de 9300 dans la
section 1 a 7300 Pa dans la section 2. Ceci entraine une réduction de l'ordre de 11 % de la
masse volumique. Ce résultat est conformément & ce qui a été signalé par Besagni et al. [Besagni
and Inzoli, 2016b] et Wilkinson et al. [Wilkinson et al., 1992] pour des colonnes présentant un
rapport de hauteur sur diametre H/D > 5 ce qui est le cas pour la colonne étudiée ici.
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FIGURE 3.14 — Taux de vide local en fonction de la vitesse superficielle d’ascension
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FI1GURE 3.15 — Taux de vide local en eau douce & 1 m de hauteur
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FIGURE 3.16 — Taux de vide local en eau douce & 2 m de hauteur
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FIGURE 3.17 — Taux de vide local en eau déminéralisée a 1 m de hauteur
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FIGURE 3.18 — Taux de vide local en eau déminéralisée a 2 m de hauteur
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90 CHAPITRE 3. ETUDE DE L’HYDRODYNAMIQUE DES PHASES LIQUIDE ET DISPERSEE

3.5.2 Diametre local moyen des bulles

Le diametre moyen des bulles, déterminé a ’aide de la bi-sonde optique, est montré dans
les figures 3.19; 3.20; 3.21 et 3.22) sous la forme d’isocontours donnant le diameétre en milli-
metre. Sur I’ensemble des essais, le diametre des bulles augmente avec la vitesse superficielle
du gaz et varie entre 3 et 8 mm.

Aux plus petites vitesses superficielles de gaz, et lorsque le gaz est injecté uniformément
dans la colonne, le régime d’écoulement est homogene (figure 3.2). Il est caractérisé par une
population uniforme de petites bulles qui montent verticalement dans la colonne, sans interagir
entre elles et avec une faible dispersion radiale. Dans ce régime, les phénomenes de coalescence
et de rupture sont négligeables et le diametre dépend essentiellement de la configuration des
diffuseurs d’air et des propriétés physico—chimiques de la dispersion [Zahradnik et al., 1997] ; [Si-
monnet, 2005]. L’homogénéité de la taille des bulles montre aussi qu’a une hauteur de 1 m, la
répartition de la phase dispersée est indépendante de I’emplacement radial des diffuseurs d’air.
Ces observations sont conformes avec I'’hypothese largement acceptée pour un régime a bulles
mono-disperses pour les faibles taux de vide [Lucas et al., 2005, Tomiyama, 1998].

La nature de I’eau semble dans notre cas avoir une incidence sur la taille des bulles qui
ne dépasse pas 5 mm pour l’eau douce sauf a tres grande vitesse superficielle. Pour I'eau démi-
néralisée, le diametre atteint 8 mm pour cette méme vitesse. Les diametres mesurés a 2 m de
hauteur en eau déminéralisée sont plus importants que ceux obtenus a 1 m. Cette différence de
taille des bulles s’explique par le fait qu’en eau déminéralisée, la coalescence des bulles est plus
importante au cours de leur ascension.

La distribution non homogene des diametres de bulles (figure 3.2) révelent un écoulement
poly-disperse. Les études expérimentales de Tomiyama et al. [Tomiyama, 1998] et Prasser [Ervin
and Tryggvason, 1997, Prasser et al., 2000] ainsi que les travaux théoriques d’Ervin [Ervin
and Tryggvason, 1997 pour les colonnes & bulles ont montré que 'emplacement radial d’une
bulle dépend fortement de son diametre. Les petites bulles ont tendance a évoluer le long la
paroi, tandis que les grosses bulles sont de préférence au centre de la colonne. Ces observations
faites pour des écoulements multi-dispersés sont aussi constatées pour 'eau déminéralisée a une
hauteur de 2 m (figure 3.22).

On note que pour I'eau douce et pour des débits comparables (figures 3.19; 3.20), la ré-
partition spatiale du diametre évolue tres peu entre les deux sections de mesure. Toutefois, on
remarque qu’a vitesse superficielle élevée, il existe une symétrie dans la structure de la phase
dispersée. Le passage de la premiere section a la deuxieme s’accompagne d’une rotation dans le
sens trigonométrique de I’axe de symétrie. Comme il a été dit en introduction de ce chapitre, la
transition de I’écoulement a bulles vers I’écoulement a poches fait apparaitre des structures hé-
licoidales dans I’écoulement (Figure 3.2) observées par Peng [Peng and Di, 1994] et Lucas [Lucas
et al., 2005]. Ce sont ces structures qui seraient, dans notre cas, responsables du déplacement
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3.5. Caractérisation locale de la phase dispersée 91

du plan de symétrie d'une section de mesures a une autre.

Afin de mieux comprendre et interpréter ces résultats sachant qu’avec la sonde on assume
une forme sphérique des bulles pour en déduire le diametre moyen, il est possible de regarder
I’évolution de la forme des bulles attendue en examinant le nombre d’E6tvos. Comme le débit
de gaz augmente, on s’attend a une augmentation du taux de vide, en revanche pour la vitesse
terminale des bulles, normalement cette vitesse dépend surtout du diametre des bulles ou du
nombre d'Eotvos (Eo).

Le nombre d’Eotvos est déterminé a partir de la relation suivante :

ApgL.*?
B, = 2Pz (3.18)
o
L. = longueur caractéristique
Apgd?
B, = =X (3.19)
o

d = diameétre de bulle

Dans notre cas le diametre moyen varie entre 3 mm < d < 6 mm, donc un nombre
d’Eo6tvos qui oscille entre 1,2 a 4, 84.

Le calcul du nombre d’E6tvos permet d’avoir une indication de la morphologie de la bulle
tel qu'illustré sur la figure 3.24. Pour des nombres E6tvos faibles (E, < 1,4), la surface de bulle
est lisse et la forme est elliptique. Avec un nombre d’E6tvos plus grand (F, > 1,4)croissant,
la surface est perturbée et la forme devient plus aléatoire. Ces perturbations morphologiques
sont une conséquence des interactions des forces qui agissent sur la bulle ainsi que sur le fluide
environnant. Dans le cas présent, il est certain qu’avec ces valeurs d’Edtvos les bulles ne sont pas
sphériques mais plutét ellipsoides (figure 3.24). Le diagramme de Grace [Grace, 1976] confirme
le fait que l'on soit dans un domaine de bulle elliptique (figure 3.23).
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FIGURE 3.20 — Diametre des bulles [mm/|, Hauteur 2 m, eau douce
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FIGURE 3.19 — Diametre des bulles [mm/|, Hauteur 1 m, eau douce
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FIGURE 3.21 — Diametre des bulles [mm]|, Hauteur 1 m, eau déminéralisée
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FIGURE 3.22 — Diametre des bulles [mm|. Hauteur 2 m. eau déminéralisée
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FIGURE 3.23 — Diagramme de Grace pour les formes de bulle [Grace, 1976]
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FIGURE 3.24 — Morphologie des bulles pour différents Eotvos [Ziegenhein, 2016]
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3.5.3 Vitesse locale d’ascension des bulles

Les résultats des mesures de vitesse d’ascension des bulles sont présentés en fonction de
la vitesse superficielle de gaz sur la figure 3.25 pour trois lignes : AA’; BB’ et CC’. Ils montrent
un profil radial de vitesse homogene sauf pour la ligne CC” a h = 1 m en présence d’eau douce
et h = 2 m en eau déminéralisée.

Pour les vitesses superficielles faibles, le gaz est injecté uniformément dans la colonne, le
régime d’écoulement est homogene (figure 3.2) et se caractérise par une population uniforme de
petites bulles qui s’élevent dans la colonne a la méme vitesse (figure 3.26 ; 3.27), sans interagir
entre elles et a faible dispersion radiale pour I’eau douce en conformité avec les observations de
Zahradmik et al. [Zahradnik et al., 1997]. Avec I’eau déminéralisée (figures 3.28; 3.29), le régime
homogene correspond aux résultats obtenus pour Ug inférieure a 0,36 m/s pour lesquelles la
vitesse du liquide et la fraction gazeuse augmentent linéairement avec le débit de gaz injecté.
Pour ces vitesses superficielles, il est possible d’affirmer que la réapartition des vitesses est plus
plus proche du modele de Wallis que celui de de Zuber-Findlay (figure 3.30). Ce n’est que pour
des valeurs Uy plus importantes (figure 3.29) que I'on commence a observer un écoulement avec
des vitesses plus importantes de la phase dispersée qui sont localisées au centre de la colonne.
Dans ce régime, des amas de bulles ou de bulles fusionnées forment le flux de bulles central
se déplacant en spirale, entrainant avec elles un mouvement de la phase continue se déplagant
également en spirale dans la zone centrale.

La qualité de 1’eau semble avoir un effet significatif sur la vitesse locale d’ascension des

bulles qui est plus grande en eau déminéralisée qu’en eau douce (figures 3.26; 3.27; 3.28 et
3.29). Cette différence est plus prononcée a 2 m de hauteur : Ugy = 0,75 m.s~! en eau douce
et Ugr = 1,16 m.s~! en eau déminéralisée, ce qui donne un écart de 46%.
Ces résultats sont en concordance avec la littérature ot il est couramment admis que la vitesse
d’ascension diminue lorsque 1’eau est contaminée [Clift et al., 1978], il en est de méme pour la
coalescence qui dépend également des impuretés présentes dans I'eau. A titre d’exemple on voit
sur la figure 3.31 qui représente la vitesse terminale d’une bulle isolée dans une phase liquide au
repos pour différents régimes d’écoulement diphasiques [Clift et al., 1978]. Pour des bulles de
diamétre moyen entre 4 mm et 6 mm, la vitesse terminale varie entre 0,25 m.s~! et 0,18 m.s™*
respectivement pour de I’eau pure et de I’eau contaminée.

Dans le cas actuel, on retrouve la méme tendance : une vitesse d’ascension plus impor-
tante avec de I'eau pure (déminéralisée). En revanche les vitesses restent plus importantes que
celle d’une bulle isolée. Ce résultat s’explique par le fait que dans le cas d'un systeme airlift la
phase liquide se déplace dans la méme direction que l’ascension des bulles contrairement aux
données de la figure 3.31 qui correspondent a un liquide au repos. De plus la vitesse d’ascension
d’une bulle augmente a cause de 'interaction avec le sillage des bulles qui la précedent [Krishna
et al., 1999].
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FIGURE 3.25 — Vitesses locales des bulles en fonction de la vitesse superficielle U,

La vitesse terminale pour une bulle isolée dans un liquide au repos est comprise entre
0,1 et 0,2 m.s~! [Clift et al., 1978]. Le diagramme de vitesse terminale de bulle, proposé par
Clift et al. [Clift et al., 1978], indique que pour les plages de nombre ’EOTVOS de 1,2 & 4, 84,
le régime de bulle est ellipsoide figure 3.31.

Sur la figure 3.32 sont représentées les vitesses superficielles des bulles obtenues par me-
sure globale et les vitesses d’ascension des bulles obtenues a la bi-sonde optique (Ugy ). Il ressort
un grand écart entre ces deux vitesses.
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FIGURE 3.26 — Vitesse locale des bulles en eau douce & 1 m de hauteur
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FIGURE 3.27 — Vitesse locale des bulles en eau douce & 2 m de hauteur
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FIGURE 3.28 — Vitesse locale des bulles en eau déminéralisée & 1 m de hauteur
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FIGURE 3.29 — Vitesse locale des bulles en eau déminéralisée & 2 m de hauteur
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FIGURE 3.30 — Modeles de glissement de Wallis et de Zuber-Findlay [Herve, 2009]
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FIGURE 3.31 — Vitesses terminale de bulles dans I'eau a 20°C' [Clift et al., 1978§]
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FIGURE 3.32 — Vitesses locales des bulles (U) et vitesse réelle globale (W¢) en fonction de la
vitesse globale (U,)

La bi-sonde optique semble sous-estimer les vitesses d’ascension des bulles d’environ 50%.
En effet, la pointe de la sonde accroche la bulle au moment de sa détection et conduit a une
surestimation du temps de montée des bulles. L’augmentation du temps de montée des bulles
entraine une sous-estimation de la vitesse d’ascension obtenue par la bi-sonde optique.
L’erreur relative rapportée dans la littérature concernant la mesure de la vitesse d’ascension
d’une bulle a I'aide d’une bi-sonde optique atteint jusqu'a 45% [Cartellier and Barrau, 1998],
voir méme 50% [Xue et al., 2003].

3.6 Etude de la fonction de désorption du C0,

L’analyse des capacités de transfert de masse de la colonne a bulles est effectuée sur le
dispositif expérimental présenté au chapitre 2.
Pour mieux comprendre et quantifier les capacités de dégazage du CO, de cette colonne, plu-
sieurs débits d’air sont testés expérimentalement dans le but d’observer leur influence sur la
désorption et d’identifier le débit optimal pour le dégazage du CO, entre 5 et 35 l.mn~! avec
un pas de 5 l.mn~! d’air injecté. Les essais sont menés en eau douce a température ambiante
dont la concentration initiale en C'O; est en moyenne de 2,6 mg.l=! (CO, dissout).
L’injection du C'O, est faite dans le bassin de recirculation jusqu’a saturation a l'aide d’un
diffuseur en céramique. Deés que la saturation est atteinte (200 ppm), les essais commencent en
mettant en marche la colonne et en enregistrant la concentration au moyen d’une sonde Mettler
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3.6. Etude de la fonction de désorption du C0, 105

toutes les minutes. Ces essais ont été menés pour un débit d’air variant entre 5 et 35 l.mn~!

pour une eau a 20°C. Les résultats obtenus sont représentés sur la figure 3.33, il parait évident
de ces essais que le débit d’air injecté joue un role primordial durant les 15 ou 20 premieres
minutes des essais pendant lesquelles la diminution de la concentration du CO, est tres rapide
et dépend fortement du débit d’air injecté entre 5 [.mn~! et 20 [.mn~!. Par la suite on constate
une faible évolution de la capacité d’extraction a partir de 25 l.mn~!. Tout laisse & croire que
I’augmentation du débit d’air n’a plus d’influence sur la capacité d’extraction.

Au dela de 20 mn de désorption la concentration atteint un niveau asymptotique de 0.04 ¢.0~*
sauf pour le débit de 5 l.mn~! dont les performances indiquent une cinétique d’extraction plus
réduite. La désorption du C'Oy par lairlift est affectée par l'effet de contre airlift remarqué
précédemment dans I’étude hydrodynamique de l'airlift sous dépression.

A partir des courbes de désorption du C' O, de la figure 3.33, les coefficients de transfert
de masse, Kla, correspondants sont déterminés. Les coefficients obtenus varient de 0,06 pour
le faible débit a 0, 14 pour le plus grand débit. Ils sont croissant avec le débit d’air injecté mais
toute fois pour les débit d’air 30 L.mn~! et 35 l.mn~! on a pratiquement le méme coefficient de
transfert (figure 3.34).

- Q=5Imn = Q=10limn & Q=13limn XQ=20mn »Q=25/mn +Q=30limn + Q=33lmn
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FI1GURE 3.33 — Désorption du C'O, par air lift pour différents débits d’air
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3.7 Conclusion

L’étude hydrodynamique présentée dans ce chapitre et réalisée sur une colonne a bulles
sous dépression avait pour objectif de déterminer expérimentalement les indicateurs de phase :
taux de vide, vitesse d’ascension de bulle et diametre de bulle. Ces parametres hydrodynamiques
sont étudiés a ’aide d’une bi-sonde optique pour la mesure locale et d’un capteur de pression
différentielle pour la caractérisation globale du taux de vide. La mesure globale du taux de vide
a permis de déterminer la vitesse superficielle du gaz et donc de relier 'hydrodynamique glo-
bale du systeme aux propriétés de I’écoulement local. Les mesures sont effectuées avec de 'eau
douce et de 'eau déminéralisée afin d’étudier 'effet de la qualité de ’eau sur les parametres
hydrodynamiques souhaités. L’analyse globale a permis de démontrer qu’au-dela d’une vitesse
superficielle de gaz U, = 0,36 m.s™!
lieu a un effet de contre-airlift. Cet effet réduit la vitesse d’ascension de la bulle, la vitesse du

, on observe un régime d’écoulement de transition donnant

liquide et, par conséquent, la capacité de pompage de lairlift est limitée.

Un bridage du débit liquide ne semble pas influencer 'apparition du contre-airlift a la méme
vitesse superficielle limite du gaz et le débit de pompage est toujours le méme car la vitesse du
liquide est liée, dans cette configuration d’airlift, a la vitesse superficielle du gaz.

L’analyse de la vitesse d’ascension des bulles obtenue avec une bi-sonde optique montre
que ces vitesses augmentent avec le taux de vide. La qualité de I'eau semble avoir un effet

HASSAN BARKAI Allatchi - These de 'INSA de Lyon 2020

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



3.7. Conclusion 107

significatif sur la vitesse d’ascension des bulles qui est plus importante en eau déminéralisée
qu’en eau douce. Il apparait donc que I’évolution vers une augmentation ou une diminution de
la coalescence, donc de la vitesse d’ascension des bulles, dépendra de la nature des impuretés
dans l'eau. Il existe également une sous-estimation de la vitesse d’ascension des bulles par la
bi-sonde optique d’environ 50 %.

Les résultats de diverses mesures indiquent que la qualité de ’eau ne semble pas avoir

d’effet sur le taux de vide comme attendu. Les résultats de mesure effectués selon deux hauteurs
de mesure sont trés proches et la position de mesure n’influence pas de maniere significative le
taux de vide. Cependant, dans '’eau déminéralisée, une légere asymétrie est observée, avec un
taux de vide légérement supérieure.
La coalescence semble avoir autant d’impact sur la durée de détection de la bulle que sur la
taille de la bulle, ce qui expliquerait la légere augmentation du taux de vide avec l'altitude.
Le diametre des bulles augmente linéairement avec le taux de vide. Il est plus grand en eau
déminéralisée qu’en eau douce, ce qui confirme 'influence importante de la qualité de 1'eau
observée plus tot avec la vitesse d’ascension des bulles.

En ce qui concerne les résultats de I'analyse de la capacité de désorption du CO, de I'air-
lift sous dépression, il est mis en évidence que la vitesse de la désorption du C'O, croit avec le
débit d’air durant les 15 premieres minutes de fonctionnement de la colonne. Les coefficients
de transfert de masse obtenus indiquent que la désorption du C'O, par lairlift reste également

affectée par 'effet de contre airlift qui apparait pour des débits d’air supérieurs a 30 L.mn 1.

Enfin, ce chapitre de theése contribue aux discussions existantes sur ’hydrodynamique des
colonnes a bulles et constitue, a notre connaissance, la premiere étude expérimentale sur la
caractérisation hydrodynamique d’une colonne a bulles sous dépression. Les résultats obtenus
pourraient étre utiles pour une étude d’optimisation des différentes fonctions de I'airlift sous
dépression, ainsi que pour le pré-dimensionnement des colonnes de beaucoup plus grand dia-
metre, colonnes actuellement tres demandées par l'industrie et commercialisées en diametre
1000 mm.

L’étude hydrodynamique de la colonne airlift est complétée par la caractérisation des
structures d’écoulements au sein du bassin de récirculation connecté a l'airlift. En utilisant la
technique de Vélocimetrie par Image des Particules (PIV), les structures des écoulements du
raceway sont visualisées et présentées au chapitre 4 de cette these.

HASSAN BARKALI Allatchi - These de 'INSA de Lyon 2020

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



108 CHAPITRE 3. ETUDE DE L’HYDRODYNAMIQUE DES PHASES LIQUIDE ET DISPERSEE

HASSAN BARKAI Allatchi - These de 'INSA de Lyon 2020

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



Chapitre 4
Clarification des eaux par airlift
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110 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

4.1 Introduction

La clarification des eaux usées et ’extraction des impuretés dissoutes est un sujet qui a fait
I'objet de multiples travaux scientifiques ayant permis la mise au point de nombreux systémes
de traitement. Pour les particules a masse volumique élevée, la technique de sédimentation par
gravité est souvent utilisée [Amaro et al., 2011]. En ce qui concerne les particules plus fines
ainsi que les impuretés biologiques telles que virus et bactéries, la flottation assistée par 'air
diffusé en fines bulles est la technique adaptée pour 'extraction de ces particules en suspension.

La flottation par colonne a bulles est de plus en plus utilisée par le fait de la simpli-
cité de sa mise en ceuvre et de son faible colit énergétique [Schiitz, 1937, Schnepf and Gaden,
1959, Timmons, 1994, Blancheton et al., 2007, Park et al., 2011]. Lors de la flottation assistée, les
particules se fixent a la surface des bulles qui constituent un vecteur de transport grace a leur
mouvement ascensionnel vers la surface libre. Contribuant ainsi a la formation d’une mousse
riche en particules a extraire, qui peut étre séparée plus facilement. Il s’agit d’un processus de
séparation par moussage-écumage par colonne a bulles.

Barrut et al. [Barrut et al., 2013] ont évalué lefficacité de séparation solide-liquide par un
airlift sous dépression. Leurs travaux ont porté sur l'extraction des particules polluantes dans
un systeme recirculé d’aquaculture. Les travaux conduits en présence d’eau de mer ont montré
la capacité du dispositif a générer de fines bulles au moyen de diffuseurs en céramique. En
plus, la formation de mousse s’accompagne d’un piégeage-extraction des particules solides en
suspension.

En eau douce, ce fonctionnement est altéré par I'impossibilité de générer de fines bulles et de
mousse dans la colonne. Il est a préciser qu’a ce jour aucune étude de séparation solide-liquide
en eau douce n’a été réalisée pour une colonne a bulles sous dépression. De plus, seule I'addition
de produits tensioactifs permet d’atteindre une efficacité d’extraction acceptable par moussage-
écumage dans les colonnes.

Cette problématique de clarification et/ou purification des eaux douces par airlift a été
I'objet de nombreuses études antérieures [Suzuki and Maruyama, 2002, Suzuki Yoshihiro and
Terutoyo, 2008, Maruyama et al., 2007] qui ont montré la nécessité d’utiliser des substances
tensioactives pour le moussage-écumage dans ces cas.

Les tensioactifs ont alors pour role de rendre hydrophobe la surface des particules a séparer,
tout en leur conférant une affinité plus grande pour la phase gazeuse que pour la phase liquide.

Dans ce chapitre, il s’agit donc tres concretement d’évaluer expérimentalement les capa-
cités de séparation solide-liquide de particules en suspensions en eau douce de la colonne airlift
sous dépression en présence de deux tensioactifs. Il s’agit de la caséine soluble, une molécule
extraite du lait, qui a été expérimentée dans le cadre de la séparation solide-liquide par co-
lonne a bulles par Suzuki et Maryuama [Suzuki and Maruyama, 2002] ainsi que par Suzuki
Yoshihiro et Terutoyo [Suzuki Yoshihiro and Terutoyo, 2008]. Le second tensioactif utilisé est le
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4.2. Analyse et choix des substances tensioactives 111

Méthyl-Tso-Butyl-Carbinol(MIBC). Il s’agit d’un alcool principalement utilisé dans la synthese
d’additif pour lubrifiant et comme agent de flottation dans les mines.

Dans les sections suivantes de ce chapitre, nous allons présenter dans un premier temps les
résultats d’une étude préliminaire ayant conduit au choix des deux tensioactifs précédemment
cités et dans une seconde phase les résultats obtenus lors des essais d’extraction des particules
solide en suspension a l’aide de la caséine seule et d’une combinaison caséine-MIBC. Le chapitre
se terminera par une analyse des structures d’écoulements dans le bassin de recirculation de
Iairlift.

4.2 Analyse et choix des substances tensioactives

En colonne a bulles les substances tensioactives agissent principalement sur la tension

superficielle pour réduire la taille des bulles et leur coalescence dans un mélange diphasique
air-liquide. La tension superficielle est définie comme un phénomene physicochimique lié aux
interactions moléculaires d'un fluide. Elle est mesurée en énergie par unité de surface et elle
tire son origine de la force de cohésion entre molécules identiques.
Le mécanisme physique de la tension superficielle est lié aux forces d’attractions de Van Der
Waals et de répulsion (électrostatique) au sein d’un fluide. A Pintérieur d’un liquide, toutes les
molécules forment des liaisons entre elles, plus elles ont des liaisons plus leur niveau énergé-
tique est faible. Par contre les molécules présentes a l'interface eau-air n’ont pas I'opportunité
de faire autant des liaisons car les molécules de la phase liquide n’interagissent pas avec celles
de la phase gazeuse du fait qu’elles se trouvent dans un milieu moins dense. Ces molécules en
surface vont essayer de réduire leur niveau énergétique en se liant plus fortement aux molécules
voisines, en créant ainsi la tension superficielle.

La tension superficielle est a l'origine de la coalescence des bulles de gaz dans un liquide :
quand deux bulles se rencontrent, la maniere la plus simple de diminuer I’énergie totale est de
fusionner, on a ainsi une surface totale plus petite. Une tension superficielle faible réduit la
taille des bulles et leur coalescence et augmente le moussage. Les bulles sont moins chargées
énergiquement en surface et donc ont moins besoin de descendre leur niveau énergétique en
fusionnant avec d’autres. Toutes ces qualités sont tres recherchées dans les systemes airlift
car elles contribuent a augmenter 'efficacité du procédé. Pour obtenir ces propriétés en eau
douce, 'usage des substances tensioactives semble étre une solution adéquate au regard de
leurs propriétés et des résultats obtenus dans d’autres études présentées au chapitre 1 de cette
these. Les propriétés des tensioactifs sur I’écoulement diphasique sont :

« la facilitation de la formation des bulles de petite taille suite a I’abaissement de la tension
superficielle ;

« la stabilisation des bulles grace a la réduction du gradient de pression a l'interface eau-air ;

e la réduction de la coalescence des bulles par la création des répulsions électrostatiques
entre bulles.
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112 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

Alr
Liquide Liquide
gaz

Formation de la double couche de GIBBS

Mousse occluse amelle . Alr

Liquide

FIGURE 4.1 — Morphologie des bulles de gaz dans une mousse [Bouquelet, 2016]

Un agent émulsifiant agit normalement comme tensioactif et permet la miscibilité de deux li-
quides dissemblables. Leur action émulsifiante résulte de la présence simultanée dans la molécule
de groupes hydrophobes et de groupes hydrophiles. Leurs actions en tant qu’agents émulsifiants
et stabilisant des émulsions se traduisent par la diminution de la tension superficielle due a ’ad-
sorption d’émulsifiants et par I'extension de leurs fractions hydrophiles et hydrophobes dans la
phase aqueuse.

Cette action est d’autant plus importante que la molécule est linéaire et présente une
haute valeur d’adsorption. Une concentration élevée en agent émulsifiant est nécessaire pour
former une couche visqueuse qui permet une bonne stabilisation des émulsions, une stabilisation
des dispersions par diminution de I’énergie libre totale de surface qui limite la coalescence et
une floculation.

Une fois dissoutes dans la phase liquide, les protéines vont venir se regrouper a l'interface
gaz-liquide, en formant une maille qui va aider a stabiliser la mousse. De plus, les bulles vont
commencer a adopter une forme polyédrique en créant une lamelle plane a l'intersection qui
servira de canal de drainage (figure 4.1). Si la lamelle est rompue les bulles vont coalescer et les
matiéres en suspension vont se regrouper a 'interface de la nouvelle bulle formée [Bouquelet,
2016].
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4.2. Analyse et choix des substances tensioactives 113

L’efficacité d’un émulsifiant est avant tout liée a sa solubilité dans chacune des deux
phases. La phase dans laquelle I’émulsifiant sera le plus soluble formera la phase continue de
I’émulsion. Un émulsifiant soluble dans ’eau stabilisera une émulsion huile dans ’eau et inver-
sement.

Le principal probleme de certains produits tensioactifs est leur caractere polluant pour

I’environnement. Une recherche a été menée dans le but de trouver des tensioactifs qui pour-
raient correspondre au mieux a nos objectifs de clarification des eaux. Cette recherche a aboutit
a retenir quatre substances tensioactives pour une étude préliminaire : la caséine, le Tween-20,
I’ Aura-pure et le MIBC.
Ces substances sont retenues du fait de leur faible toxicité, leur disponibilité ainsi que de leur
capacité a agir sur la tension superficielle. La toxicité s’exprime en mg ou ml de produit par
kilogramme d’animal. L’aspect de leur cotit n’a pas été perdu de vue car 1'objectif est de pou-
voir assurer le traitement des eaux douces avec un faible budget sans altérer leur qualité. Ces
quatre produits sont tres différents et donnent des rendements variés.

Les principales caractéristiques physiques des tensioactifs choisis sont résumées dans le
tableau 4.1. Elles seront détaillées pour chaque produit retenus ci-apres.

e Le Tween 20 :

C’est du Polisorbate 20 (polyoxyethylen(20) sorbitanmonolaurate). Le Tween-20 est un
tensioactif non-ionique utilisé dans I'industrie pharmaceutique et cosmétique. Sa formule
chimique est CsgH114096, sa structure moléculaire est représentée sur la figure 4.2 ci-
dessous. A température ambiante il a Papparence d'un liquide trés visqueux de couleur
jaune a jaune vert. Sa masse volumique est de 1093 kg.m 2 et sa masse molaire est de
1227,54 g.mol~'. Sa concentration micellaire critique (CMC), concentration a partir de
laquelle des micelles vont se former spontanément, est de 60 mg.l~!.

La Balance Hydrophile Lipophile (HLB) du Tween-20 est de 16,7, ce qui indique que
le Tween-20 est hydrophile. Cette balance (HLB) est une grandeur caractéristique du
tensioactif et mesure la solubilité dans chacune des deux phases ainsi que 1’équilibre hy-
drophile/lipophile 4.3.

0
0\/};DJ\/\/\/V\/\
0 OH

O

X
HO\G/\D z O/\B;DH

FIGURE 4.2 — Tween-20

WHX+Y+Z=20
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114 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

Tensioactifs solubles dans 1" huile Tensioactifs solubles dans 1’eau

2 8 i 12 HLB
- T .
{Favorable a la ' Favorable a la
" formation 10 formation
d’émulsions de type d’émulsions de type
E/H H/E

FIGURE 4.3 — Propriété d’un tensioactif en fonction de sa HLB

Le Tween-20 est irritant au contact et sa toxicité est de 36,7 ml.kg~! pour les rats, en
milieu aquatique elle est de 216 mg.I~! pour les poissons [Kukizaki and Baba, 2008].

« La caséine :

Les protéines ont des propriétés fonctionnelles caractéristiques quelle que soit leur ori-
gine : végétale (blé, soja) ou animale (lait). Les produits dérivés de la caséine, protéine
naturelle extraite du lait, sont utilisés comme émulsifiants et agents moussants dans de
nombreux systemes alimentaires.

Naturellement, la caséine n’est pas soluble dans I’eau mais elle peut 1’étre a I'aide de 1’hy-
droxide de sodium (NaOH). Afin de limiter la toxicité liée a ce procédé, on peut utiliser
de la caséine alimentaire solubilisée, association de caséine alimentaire et de bicarbonate
de potassium. Celle-ci & une toxicité tres faible soit 1210% g.kg~! chez les rats [Boyd et al.,
1967], ce qui ne présente pas de danger sanitaire en cas d’indigestion par I'homme.

e Le MIBC :

De nom chimique 4-Methyl-2-pentanol (Méthyl Iso Butyl Carbinol), c¢’est un tensioactif
organique anionique tres biodégradable, qui se décompose a 94 % en 20 jours a lair libre.
La Concentration Micellaire Critique (CMC) du MIBC est de 280.

Il est utilis¢é dans la syntheése d’additifs anticorrosifs pour lubrifiants, en peinture ou
en chimie fine. Sa formule chimique complete est CgH140 (figure 4.4) avec une masse
molaire de 102,174 g.mol™!, une masse volumique de 802 kg.m ™3 et une HLB de 6, 1.
Son apparence a température ambiante est celle d'un liquide peu visqueux miscible dans
I’eau, incolore et a forte odeur. Il est irritant pour les voies respiratoires et son niveau de
toxicité est de 2,6 ml.kg~! pour les rats et de 359 mg.l~! pour les poissons [Pérez-Garibay
et al., 2012].

CH; OH

H3C CHs

FIGURE 4.4 — Methyl-Iso-Butyl-Carbinol(MIBC)
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4.2. Analyse et choix des substances tensioactives 115

o L’Aura-Pure :
C’est une substance tensioactive liquide a température ambiante, légerement visqueuse
et d'une couleur orange. Le niveau de toxicité de I’Aura-Pure pour les poissons en milieu
aquatique est de 25 mg.[7'. Le produit est biodégradable et sa HLB est de 10 [Timma

et al., 2014].

Masse Masse
Tensio- molaire volumique
actifs Formule | (g.mol™') | (kg.m™3) | Dose de toxicité | Concentration
Aurapure - - - 25 mg.l~1 3mil.l™!
Caséine - - 1,25 10° | 110° mg.kg ' | 0,001 g1 !
MIBC CoeHO | 102,174 | 0,802 10° | 2,6 mlkg—" | 0,025 ml.l"!
Tween-20 CssH1140496 | 1227,54 1,093 10? 36,7 ml.kg™? 0,16 ml.I7t

TABLE 4.1 — Propriétés des substances tensioactives étudiées

Afin de quantifier action de ces substances sur les propriétés de ’eau, des mesures de
tension superficielle de la solution eau plus surfactants ont été réalisées a ’aide d’un tensiometre
Kibron. Les résultats obtenus sont résumés dans le tableau 4.2.

Tension superficielle,
Solution liquide 21073 N.m™!
Eau 72,20
MIBC+Caséine 63
MIBC 56,20
Caséine 50,40
Tween 20 38,80

TABLE 4.2 — Tensions superficielles mesurées

Les valeurs des tensions superficielles présentées dans le tableau 4.2 rentrent bien dans la
plage de tension superficielle (72,5 — 22mN.m™!) retenu dans la corrélation de [Jamialahmadi
et al., 1994], pour déterminer la vitesse terminale de bulles décrite au chapitre 1, section 1.1.1.4.
Par ailleurs, ces résultats montrent également que ’ajout de tensioactifs fait bien baisser la ten-
sion superficielle du milieu.

Des essais expérimentaux préliminaires sont réalisés dans le but d’analyser les capacités
réelles de la caséine, du MIBC, du Tween-20 et de I’Aura-Pure a produire des fines bulles,
réduire la coalescence et générer un moussage.

Par la suite, une étude en colonne airlift sous dépression est menée avec les substances ainsi
retenue afin de déterminer leur capacité a assurer la fonction de séparation solide-liquide pour
la clarification d’eaux chargées en particules d’argiles.
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116 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

4.2.1 Etude qualitative des tensioactifs sélectionnés

Il s’agit dans cette étape de vérifier expérimentalement les capacités réelles des tensioactifs
(caséine, MIBC, Tween-20 et Aura-Pure) a produire des fines bulles, & mousser et a réduire la
coalescence. L’expérience est réalisée en eau douce a température ambiante.

Le dispositif expérimental utilisé est un aquarium en plexiglass transparent de dimensions
40 cm x 20 em x 25 cm avec un volume de 8 litres. Un diffuseur en céramique est utilisé avec

un débit débit d’air comprimé de 1 [.min~!.

e Aura-Pure a 3 ml.I7!:
Hormis la coloration de I'’eau qui dévient blanchatre avec une odeur remarquable, I'aura-
pure n’a aucun effet significatif sur la taille des bulles, ni sur le moussage. L.’augmentation
de la dose d’Aura-pure n’a non plus pas d’effet sur les parametres recherchés.

 Le Méthyl-Tso-Butyl-Carbinol (MIBC) a 2521073 ml.l7! :
Le MIBC se mélange bien avec l'eau, a faible débit d’air il n’y a pas d’effet apparent
sur les bulles. A grand débit il apparait un moussage immédiat. La taille des bulles ne
varie pas mais la coalescence se réduit significativement. La mousse est tres persistante
avec une présence des bulles en suspension dans la totalité de I'eau. Si I'arrivée d’air est
coupée, en 10 secondes la mousse disparait compléetement. 'augmentation de la dose n’a
pas produit d’effet apparent.

e Tween-20 & 0,16 ml.l7! :
Les effets sont les mémes qu’avec l'introduction du MIBC. Néanmoins le moussage est
beaucoup plus abondant. La mousse ne disparait pas. Apres 'arrét du bullage, la mousse
est stable et persiste durant plus d’une heure.

o Caséine a 1 mg.l7!:
Une dilution de la caséine est faite pour une meilleure homogénéisation du produit a
I’aide d’un agitateur pendant 15 minutes. La présence de la caséine produit une mousse
peu abondante en surface qui disparait avec I'arrét du bullage. L’augmentation de la
concentration de caséine entraine un moussage plus abondant. La caséine ne semble pas
réduire significativement la taille de bulle a ce stade.

Les résultats de ces tests et surtout ceux obtenus avec I’Aura-Pure ont conduit & ne pas la
retenir pour la suite des essais. Les trois autres substances tensioactives (caséine, MIBC et
Tween-20) montrent des propriétés encourageante pour une étude élargie en colonne a bulles.
Leur addition conduit a une taille de bulles plus faibles et un moussage plus important. Il reste
a voir dans quelle mesure leur utilisation va étre compatible avec la colonne et quelle sera la
dose optimale pour optimiser les capacités de séparation.
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4.2. Analyse et choix des substances tensioactives 117

4.2.2 Etude du fonctionnement de la colonne & bulles en présence
de tensioactifs

Eau douce Tween-20 Caséine MIBC

FI1IGURE 4.5 — Colonne en fonctionnement

Les expériences sont menées sur un airlift sous-dépression présenté sur la figure 4.5. La
caséine, le MIBC et le Tween-20 dans le but de déterminer leur performance en condition réelle
d’extraction solide-liquide. L’objectif de ces essais est de déterminer la dose adaptée pour une
extraction optimale.

4.2.2.1 Protocole d’analyses en colonne a bulles

Les capacités de séparation solide-liquide avec ajout de tensioactifs sont évaluées pour

une suspension d’argile verte ultra ventilée minéral sous forme de poudre d’environ 20 microns
et de masse volumique assez proche de I'eau. Ces propriétés en font un produit adapté pour les
tests de séparations solide-liquide.
Pour cette étape, la concentration initiale et la quantité d’argile a ajouter a ’eau de la colonne
sont déterminées par la possibilité d’inspecter visuellement le comportement des bulles dans
la colonne. Des tests ont montré qu'au dela de 92,3mg.I=" I'observation des bulles devient
impossible. La conduite des essais est assurée selon le protocole décrit ci-apres :

1. remplissage du raceway avec de I’eau douce et prélevement d’un premier échantillon pour
déterminer la turbidité initiale de 1’eau claire ;

2. ajout d’argile pour avoir une concentration de 92,3 1073 mg.l"!. L’homogénéisation du
mélange est obtenue mécaniquement et par la colonne afin d’assurer une bonne homogé-
néisation dans I’ensemble des éléments constituant le circuit sans actionner lairlift ;

3. ajout du tensioactif et homogénéisation avec I'eau du raceway. La caséine, le Tween-20 et
le MIBC sont utilisés tour a tour.
La caséine nécessite au préalable une dissolution dans de I’eau chaude a I'aide d’un agi-
tateur magnétique chauffant pour une solution homogene ;
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118 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

4. mesure de la turbidité de la solution eau + argile 4 tensioactif ;

5. apres homogénéisation, ’eau est montée dans la colonne jusqu’au niveau du cone a 'aide
de la pompe a vide et il s’en suit le bullage a travers les diffuseurs céramiques placés
au fond de l'airlift. Quand la mousse se forme au niveau du cone, l'extraction a travers
le bac de récolte peut commencer en ajustant le niveau de dépression dans celui-ci. Les
résultats obtenus seront présentés et analysés ci-dessous (figure 4.5). Toutes les 5 minutes,
un échantillon du liquide est prélevé a la sortie de la colonne afin de mesurer la turbidité
correspondante.

4.2.2.2 Conditions opératoires

Pour mener cette analyse, les conditions opératoires sont :

e volume d’eau :104 [;

« masse d’argile en suspension : 92,3 1072 mg.[7!;

o débit d’air : 3 L.mn~1;

o pression d’air entrant : 2 bars;

o diffuseur : céramique petits pores;

 concentration du MIBC : 25 1073 ml.l7!;

« concentration du Tween-20 : 0,16 ml.l7!;

o concentration de la Caséine : 1 mg.l71.
Les tensioactifs ne sont pas utilisés simultanément. Les concentrations ci-dessus indiquées sont
celles qui sont recommandées dans la littérature. Pour un premier test des tensioactifs en
colonne a bulle, un débit d’air faible (3 I.mn~1) est retenu en vue d’éviter d’avoir une mousse
trop abondante en présence du Tween-20 qui pourrait affecter le fonctionnement de D'airlift
ré-circulé. utilisé La présente étude va permettre de déterminer les concentrations optimales
pour la séparation solide-liquide en colonne a bulles sous dépression. Apres la définition de la

gamme opératoire des essais a mener, quatre séries de test sont réalisés : un avec la caséine, un
avec le MIBC, un avec le Tween-20 et un dernier avec une combinaison caséine + MIBC'

4.2.2.3 Détermination des capacités de séparation en fonction des tensioactifs

Les tests réalisés en colonne & bulles ont permis de mettre en évidence la pertinence de
I'utilisation de certains tensioactifs et d’en écarter d’autres qui se sont avérés inefficaces. Les
résultats obtenus au cours de cette phase expérimentale par tensioactif sont les suivants :
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4.2. Analyse et choix des substances tensioactives 119

o Tween 20 : avec ce tensioactif a la dose préconisée on observe une formation de mousse

abondante qui bloque la circulation liquide. Ce phénomene persiste méme apres une ré-
duction importante de la concentration et une réduction du débit d’air. Ces constations
nous ont amené a abandonner les essais avec ce produit.

MIBC : la dose recommandée est de 25 1072 ml.l=!. Comme pour les observations sur les
essais préliminaires, la présence de MIBC agit a la fois sur le bullage et sur la capacité de
moussage. Le MIBC produit une mousse avec de fines bulles mais une amélioration limitée
de I'extraction des particules d’argiles en suspension. L’augmentation de la concentration
intensifie le moussage mais n’entraine aucune amélioration de la capacité d’extraction. La
formation de mousse est abondante et entraine méme 'apparition d'un contre airlift qui
remet en cause la capacité de pompage et de circulation de la colonne.

A cet effet, pour le reste des essais, afin d’éviter cet inconvénient, la dose de MIBC
est réduite jusqu’a une valeur en dessous de laquelle ce phénomene disparait. Les essais
suivants sont faits avec 3 1072 et 5 1073 ml.I=* de MIBC.

Caséine : avec la dose recommandée dans la littérature les observations montrent que la
solution recueillie au sommet de la colonne est faiblement concentrée en matiere solide en
suspension, ce qui indique une capacité limitée du dispositif a faire de la séparation. Une
augmentation de cette dose semble améliorer les capacités extractives a partir d’une dose
de 9,6 mg.l7! de caséine. Celle-ci semble bien assurer la fonction de séparation solide-
liquide avec un moussage plus important. Ce phénomene peut s’expliquer par le fait que
les protéines viennent créer un réseau a l'interface air-eau et une affinité physicochimique
avec 'argile.

Le MIBC et le Tween-20 semblent augmenter la surface d’échange a travers leur capacité a

générer des fines bulles sans pour autant pouvoir assurer une bonne extraction des particules

en suspension. La caséine par contre arrive a assurer une bonne capacité a faire migrer les

particules d’argile vers la mousse méme si celle-ci n’est pas fine. Les bulles obtenues avec la

caséine sont de grand diametre et la surface d’échange ne semble pas avoir été considérablement

augmentée. Les observations qualitatives sur le fonctionnement de la colonne en eau douce et

en présence de tensioactif sont résumées dans le tableau 4.3.

Les trois produits agissent sur deux parametres différents mais complémentaires, d’ou I'idée de

les associer afin de combiner leur action respective pour une extraction plus efficace.Le MIBC

et le Tween-20 sont des tensioactifs qui agissent sur la taille des bulles et la caséine qui agit

comme un agent moussant.

Taille des Stabilité de
Tensio-actifs Concentration bulles Moussage la mousse extraction
Caséine 9,6 mg.l! = SN Ve AN
MIBC 251073 mli7t | N\ N\ ava AV yawa
Tween-20 0,16 mi.l7! = AN AN e

TABLE 4.3 — Propriétés et effets des substances tensioactives étudiées
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120 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

Le premier test réalisé a été d’associer la caséine (9,6 mg.l=!) au MIBC (3 107% ml.l™1).
La premiere constatation est que cette combinaison a produit un résultat meilleur que celui
obtenu avec la caséine seule. Comme il a été envisagé, les effets caractéristiques des deux ten-
sioactifs sont combinés : formation des fines bulles et un moussage fin capable de capter plus
efficacement les matieres en suspensions. Les mousses sont plus chargées en particule d’argiles.
La solution extraite en sommet de colonne a une concentration en particules plus importante.
Quant A l'essai avec une association de la caséine (9,6 mg.I7') au Tween-20 (0,16 mi.I7!), les
résultats sont meilleurs que ceux obtenus avec le Tween-20 seul mais restent en dessous de ce
qui est observé avec la caséine seule. En plus de produire une mousse abondante responsable
de la diminution des performances hydrodynamiques de la colonne, la présence du Tween-20
semble diminuer la capacité de la caséine a enrichir la mousse en particules solides.

Le résultat de ces deux tests semble montrer que seule I'association du MIBC avec la
caséine conduit a une efficacité améliorée de la colonne a assurer de la séparation solide-liquide
en présence d’eau douce. Pour la suite de ce chapitre, une étude plus détaillée de la capacité
d’extraction de la colonne airlift sous dépression est réalisée avec la caséine seule et une combi-
naison caséine+MIBC. 1l s’agit alors d’étudier I'impact de parametres tels que la concentration
de tensioactifs, concentration initiale en particules solides et débit d’air sur les performances
d’extraction.

4.3 Etude de I'impact des facteurs influents sur les per-
formances d’extraction de la colonne

Dans ce qui précede, la capacité d’extraction de la colonne fonctionnant en eau douce
est étudiée qualitativement en présence de produits tensioactifs. Il est apparu que parmi les
substances choisies initialement, seules la caséine et sa combinaison avec le MIBC pouvaient
conduire a une évolution nette de la capacité d’extraction. Il s’agit maintenant de mener une
étude exhaustive de I'extraction afin de déterminer les conditions optimales de fonctionnement.

Dans cette étude, la séparation est analysée en fonction de plusieurs parametres : concen-
trations en tensioactifs, débit d’air et la teneur initiale en particules en suspension. Dans la
premiere partie, les essais avec la caséine seule sont présentés. En seconde partie, seront présen-
tés les résultats des essais combinant la caséine et le MIBC. Les mesures expérimentales sont a
chaque fois répétées dans les mémes conditions opératoires.

4.3.1 Séparation solide-liquide en présence de la caséine
4.3.1.1 Effet de la concentration initiale d’argile

Une analyse de I'influence de la concentration initiale des particules d’argile dans le liquide
a purifier a été faite. Deux séries d’expérience de séparation solide-liquide par Dairlift dans les
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colonne 121

mémes conditions mais avec une turbidité initiale différente sont menées.

La premieére expérience est réalisée avec une concentration initiale de 0,09 g.I=! d’argile
et la seconde avec un autre mélange eau-argile ayant une concentration de 0.3 g.[7!. Les deux

1 une dose

expériences sont menées dans les mémes conditions soit un débit d’air de 30 [.mn~
de caséine de 0,014 ¢.I7! et une dépression de - —0, 24 bar imposée en téte de colonne. L’extrac-

tion est réalisée pendant une heure et les résultats sont présentés sur les courbes de la figure 4.6.

Les résultats montrent que, dans ces conditions opératoires, il faut 22 minutes d’extrac-
tion pour passer d’une concentration d’argile en suspension de 0.3 & 0,09 g.I=!. A partir de cet
instant 1’évolution de la concentration d’argile rejoint celle du deuxieme essai avec une concen-
tration initiale de 0,09 g.I7!.

Ces résultats semblent indiquer que la concentration de caséine n’est pas modifiée durant
la phase initiale de 22 minutes d’extraction. Au dela on retrouve le méme comportement que
pour le deuxieme essai.
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03 ¢
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FIGURE 4.6 — Effet de la dose initiale d’argile
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122 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

4.3.1.2 Effet du débit d’air

L’efficacité de 'extraction des particules d’argiles par 'airlift en présence de la caséine
semble varier en fonction du débit d’air. Avec une concentration de 0,014 ¢g.I=! de caséine,
Iefficacité de la séparation solide-liquide pour les débits d’air de 10, 15 et 20 l.mn~! est prati-
quement la méme. A partir de la 20°™¢ minute d’extraction, 'efficacité devient plus prononcée
avec le débit d’air 15 L.mn~! (figure 4.7). Cette tendance est plus marquée pour une concen-
tration de caséine de 0,019 g.I"!, avec un débit de 15 [.mn~"! (figure 4.8).

Une analyse fine des résultats sur l'efficacité d’extraction avec 0,014 ¢.I7! de caséine,
pour 30 minutes d’extraction et avec les trois débits (10, 15 et 20 I.mn~'), permet d’identifier
nettement que le débit d’air 15 [.mn~! est le plus efficace pour assurer la fonction de séparation
solide-liquide de cette colonne (figure 4.9).

Les essais suivants sont réalisés avec le débit d’air 15 L.mn~! et en faisant d’avantage
varier la concentration en caséine : 0,009, 0,014, 0,019 et 0,024 ¢.07 .

0,12
¢ Débitd'air: m10l/mn ®151mn 20 mn
0,1
S|
)
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= 0,06 ¢
o
= L
2
F 0,04 = ¢
= [ |
g .
= |
o 0,02 .
|
M
ﬂ....:....:....’..l..l..I..l..l-.l....:
1] 10 20 30 40 &0 60 T0
Temps, [mn]

FIGURE 4.7 — Extraction des particules d’argiles en suspension avec de la caséine a 0,014 ¢.[7*
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FIGURE 4.8 — Extraction des particules d’argiles en suspension avec de la caséine a 0,019 g.I7*
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F1GURE 4.9 — Effet du débit d’air au bout de 30 minutes d’extraction pour une concentration
initiale d’argile de 0,112 ¢.I7! et pour différentes concentrations de caséine

HASSAN BARKALI Allatchi - These de 'INSA de Lyon 2020

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



124 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

4.3.1.3 Effet de la concentration de caséine

Les résultats précédents indiquent que les performances de séparation solide liquide varient
en fonction de la concentration de caséine introduite dans le liquide a traiter. On s’attache a
étudier ’évolution de la capacité d’extraction en fonction de la concentration de caséine a débit
d’air constant. Les concentrations de caséine retenues sont 0,009 ; 0,014 ; 0,019 et 0.024 g.17L.
Le débit d’air est fixé & 15 [.mn~! pour les quatre concentrations de caséine.

Sur la figure 4.10 sont représentées les courbes d’extraction des particules d’argile, en
suspension en eau douce, pendant une heure. Les résultats indiquent clairement une meilleure
efficacité avec 0,014 g.[7! de caséine. On en déduit qu'une concentration inférieure réduit 1ef-
ficacité comme c’est le cas aussi pour une concentration supérieure.

Pour avoir une meilleure idée sur la fraction de particules éliminées, le graphique 4.11
présente le pourcentage de matiere solide extraite au bout de 30 minutes : on constate qu’avec
0,014 g.I7! de caséine on arrive & extraire plus de 94 % des particules d’argile en suspension.
Viennent aprés les essais avec 0,009 et 0,019 g.[~!. En revanche le test avec 0,024 g.[~! conduit a
une extraction plus faible. Ces tests ont permis de remarquer que 0,014 ¢.I~! est la concentration
optimale de caséine pour assurer la fonction de séparation solide-liquide.

012
L Concentration de caséine : m0.009 g1 o0.014g1 «0.019g1 0.024 g/
0.1
*
—_ [
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B 0,08
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“ 0.0z :
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M *» » *
. [
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FIGURE 4.10 — Effet de la dose de la caséine sur la séparation solide-liquide avec Qair =
15 L.mn~!
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colonne 125
20 V/ ;
T=30 minutes et (=15 I/mn
:0.009g1 %0.014g1 - 0.019g1 5 0.024g/

FIGURE 4.11 — Efficacité de séparation continue des particules d’argiles avec de la caséine

4.3.2 Séparation solide-liquide avec de la caséine + MIBC

Comme il a été présenté précédemment, les essais effectués pour I'extraction des particules
en suspension avec différentes concentration de MIBC uniquement n’ont pas été concluant. Le
moussage du MIBC ne permettait pas d’obtenir une phase en téte de colonne qui ne corresponde
qu’a de la mousse. Il apparait donc que le MIBC seul n’apporte pas de résultats satisfaisant
pour l'extraction. Il agit plus sur la taille de bulles et leur coalescence, d’ou l'idée de conju-
guer le MIBC a la caséine (0,014 g.I"!). Les essais sont menés pour deux débits d’air (15 et
20 I.mn~1) et deux concentrations de MIBC : 4,8 1073 et 2,9 1073 ml.[L.

Nous observons sur la figure 4.12 que pour les quatre combinaisons étudiées, 'efficacité
d’extraction dépasse les 97 % des particules enlevées et cela au bout de 30 minutes de fonction-
nement de la colonne. Les résultats obtenus sont en deca de la norme de la potabilité de I'eau
fixée & 2 NTU, soit 0,026 g.I~! par I'organisation mondiale de la santé.

Mieux encore, la figure 4.13 qui représente l'efficacité de séparation de cette combinaison ca-
séine+MIBC sous forme d’histogramme montre qu’avec une concentration de 4,8 1072 ml.l~1
de MIBC, on atteint une efficacité de séparation de 99 % en trente minutes d’extraction.

Il ressort de cette partie d’étude expérimentale sur la séparation des particules d’argiles en
suspension en eau douce que 'usage combiné du MIBC avec la caséine soluble est tres efficace.
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FIGURE 4.12 — Extraction des MES avec de la caséine (0,014 ¢g.I7!) et du MIBC
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FIGURE 4.13 — Efficacité de séparation du MIBC des particules d’argiles avec 0,014 g.I7! de
caséine
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4.4. Analyse des structures d’écoulements du raceway 127

4.4 Analyse des structures d’écoulements du raceway

Le raceway, connecté a l'airlift par deux tuyaux, assure la récirculation hydraulique du
fluide. A cet effet, la configuration géométrique du bassin de recirculation a certainement une
influence sur les performations de l'airlift en matiere de séparation solide-liquide. L’étude des
structures d’écoulement au sein du raceway permet de compléter I’étude hydrodynamique réa-
liser au chapitre 3 de cette these et aussi d’optimiser la géométrie du raceway.

- Fririe

FI1GURE 4.14 — Coupes schématique du raceway

>

Raceway

Camera
Miroir a 45°

FI1GURE 4.15 — Montage du systeme PIV

HASSAN BARKALI Allatchi - These de 'INSA de Lyon 2020

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



128 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

Pour visualiser les structures d’écoulement dans le raceway de l'airlift, des vecteurs vi-
tesse du fluide liquide sont mesurés en appliquant la technique de Vélocimétrie par Images de
Particules. Il s’agit d’une technique optique non intrusive qui consiste a déterminer la vitesse
d’un fluide a partir du déplacement de particules transportées par celui-ci. Contrairement aux
techniques de mesure ponctuelles (Anémométrie par Laser Doppler ou les fils chauds), la Vélo-
cimétrie par Image de Particules (PIV) permet d’obtenir un grand champ de vecteurs en deux
ou trois dimensions.

4.4.1 Protocole expérimental

Le raceway étudié est en plexiglass transparent avec des dimensions géométriques présen-
tées sur la figure 4.14. Le niveau de liquide dans le raceway est de 12,5 e¢m lorsque la colonne
est en marche. Les mesures sont effectuées en eau douce a température ambiante.

L’analyse des structures d’écoulement du raceway est réalisée par la technique de Vélocimétrie
par Image des Particules. Un miroir incliné de 4571 est posé sous le raceway afin de permettre
une prise des images sans déformation et de sorte que la caméra soit disposée dans le méme
plan que le faisceau laser. Le montage expérimental de la mesure PIV est illustré sur la figure
4.15.

L’analyse des champs de vitesses dans le bassin de recirculation est étudié pour trois vitesse
superficielle du gaz (Uy) : 0,09 m.s™*; 0,22 m.s~ ! et 0,36 m.s~*. Aussi, en vue également d’ob-
server les effets de la position verticale du fluide sur la structure de I’écoulement, trois plans
PIV sont effectués pour chaque débit d’air : un plan PO situé a 1,5 ¢m du fond du raceway, un
plan P1 situé au milieu et un troisieme plan noté P2 qui se situe pres de la surface libre et situé
a 8 cm du fond du raceway. La caméra ne pouvant pas observer toute la longueur du raceway,
cing (5) sections (22 e¢m) longitudinale de prise d’image sont définies.

Le raceway dispose d'une paroi longitudinale disposée au centre et qui scinde le raceway en une
zone d’entrée et une zone de sortie du fluide. Les mesures PIV sont faites dans les deux zones
du raceway distinctement mais dans les mémes conditions d’écoulement et suivant les mémes
sections et plan de mesure.

Dans une perspective de mieux visualiser les structures des vitesses du liquide dans le
raceway, des profils transversaux des vitesses ont été tracés a l'aide du logiciel Tecplot 360 par
extraction a partir des champs de vitesses obtenus par mesure PIV. Ces profils ont été tracés
suivant la largeur du raceway et sur toute la longueur du cloison de séparation.

Pour chaque débit d’air et pour chaque plan, sept profils transversaux de vitesse espacés les
uns des autres d'un pas de 100 mm de longueur ont été tracés.

4.4.2 Résultats des mesures PIV

L’étude par Vélocimétrie par Image de Particules a permis d’obtenir des champs du mo-
dule des vitesses Vx et Vy. L’analyse de ces champs de vitesse fait ressortir des structures
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4.4. Analyse des structures d’écoulements du raceway 129

d’écoulement caractérisées par des vitesses trop faibles dans la région proche de la cloison cen-
trale de séparation du raceway. Des faibles structures de recirculation sont constatées dans la
méme région. Les vitesses maximales se situent dans la zone proche des parois latérales du
raceway.

Sur la figure 4.16 il ressort que dans la zone d’entrée du raceway, proche de la paroi laté-
rale, se concentrent les plus fortes vitesses. Les vitesses sont maximales vers la paroi latérale et
diminuent progressivement en s’orientant vers la paroi centrale. Cette structure de progression
de vitesse est observée quel que soit le débit d’air et le plan de mesure PIV.

Dans les zones de recirculation, les vitesses sont plus importantes qu’ailleurs. Les profils
transversaux de vitesse et les champs des vitesses globales indiquent une zone de vitesses li-
quides tres faibles localisée le long de la paroi centrale de cloisonnement. L’épaisseur de cette
bande varie suivant qu’il y a recirculation ou non. La bande est plus étroite en cas de recircu-
lation et étendue sans recirculation. Les recirculations se localisent toujours au fond du raceway.

m.s1
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035
05
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0.35
03
025
02
0.5
0.1
0.05

FIGURE 4.16 — Champs des vitesses dans le raceway pour une vitesse superficielle U, =
0,36 m.s~! et un plan PO prés du fond
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130 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

4.4.2.1 Structures d’écoulement pour U, = 0,09 m.s™*

Avec une vitesse superficielle d’air U, = 0,09 m.s™', les vitesses maximales sont atteintes
dans la zone centrale proche des parois latérales du raceway. Des structures de recirculation
sont, observées de part et d’autre de la cloison centrale 4.17. Une photographie du raceway fait
ressortir des zones de dépot des particules solides le long de la paroi centrale (figure 4.18
Les structures des vitesses d’écoulement pour les trois plans de mesure PIV sont représentées
sur les figures 4.19 et 4.20. L’analyse de ses résultats indique :

e au niveau du plan PO, proche du fond du raceway, la recirculation se localise dans la
région d’entrée du liquide avec une petite bande de zone de faible vitesse ;

e au milieu du raceway, plan P1, la recirculation est presque inexistante ;

o le plan P2, proche de la surface libre, fait ressortir des vitesses plus importantes localisées
a I'entrée du raceway.
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FIGURE 4.17 — Profils transversaux des vitesses liquide
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4.4. Analyse des structures d’écoulements du raceway 131

FI1GURE 4.18 — Dépdt de particules solides le long du cloison interne du raceway

4.4.2.2 Structures d’écoulement pour U, = 0,22 m.s™!

Les structures de recirculation du liquide pour une vitesse superficielle de gaz U, =
0,22 m.s~!, varient en fonction du plan de mesure PIV. Les résultats des mesures sont présentés
sur les figures 4.21 et 4.22.

L’analyse des résultats des mesures PIV fait ressortir que :

e Sur le plan PO, proche du fond du raceway, la recirculation est plus importante dans la
zone d’entrée du liquide vers le raceway ;

e Sur le plan P1, plan médian, on observe que la recirculation est présente dans les deux
parties du raceway avec une bande de la région de faible vitesse plus importante ;

o Sur le plan P2, proche de la surface libre, la recirculation est faible.

4.4.2.3 Structures d’écoulement pour U, = 0,36 m.s™*

Pour ce débit d’air, les vitesses du liquide sont beaucoup plus importantes que celles des
autres débit précédents. La zone de forte vitesse reste toujours celle d’entrée du raceway.
Les structures de recirculations varient selon les plans de mesure PIV. Les zones ou se situent
les structures de recirculations sont plus localisé au fond et proche de la surface libre du raceway
(plan PO et P2) avec des modules de vitesse plus importants.

Sur le plan P1, a mi-hauteur du liquide, la recirculation est moins prononcée et les vitesses
sont trop faible de part et d’autre de la paroi centrale. Les structures d’écoulements sont illustré
pour ce débit d’air sur les figures 4.23 et 4.24.
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FIGURE 4.19 — Champs de vitesse dans le raceway pour une vitesse superficielle de gaz U, = 0,09 m.s™! suivants trois plans horizontaux
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FIGURE 4.21 — Champs de vitesse dans le raceway pour une vitesse superficielle de gaz U, = 0,22 m.s™! suivants trois plans horizontaux
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138 CHAPITRE 4. CLARIFICATION DES EAUX PAR AIRLIFT

4.5 Conclusion

Dans ce chapitre, les capacités de séparation de particules d’argiles en suspension en eau
douce ont été examinées en présence de quatre types de tensioactifs : la caséine, le MIBC,
I’Aurapure et le Tween-20. L’Aurapure et le Tween-20 se sont révélés inefficaces dans cette
configuration et ont été exclus des essais. Pour ce qui concerne la caséine et le MIBC, 1'étude
a montré que leur association permet d’obtenir une efficacité d’extraction meilleure (97 %)
que celle des deux produits utilisés séparément. L’amélioration est surtout perceptible sur la
rapidité de I’élimination des particules solides en suspension dans 1’eau.

La combinaison de la caséine et du MIBC donne des résultats satisfaisants du fait de
I’action complémentaire des deux agents : le MIBC intervient comme un tensioactif qui réduit
la tension superficielle et contribue a la formation de fines bulles, ce qui augmente nettement a
I’augmentation de l'aire interfaciale. Quand a la caséine, malgré le fait que sa présence contribue
a réduire la tension superficielle, elle ne semble pas agir sur la taille des bulles, en revanche elle
intervient comme agent moussant, ce qui permet de créer et stabiliser une épaisseur de mousse
au sommet de la colonne. C’est cette mousse riche en particules amenées par les fines bulles qui
va contribuer a de meilleures capacité d’extraction.

Les résultats obtenus démontrent sans ambiguité 'apport des tensioactifs sur la sépara-
tion solide-liquide en eau douce. Il serait opportun de mener une étude complémentaire afin
de mieux comprendre 'action des tensioactifs a 1’échelle locale et notamment en étudiant la
charge de surface des particules (potentiel zéta). Un autre facteur tres important qui pourrait
influencer aussi la capacité d’extraction est lié a 'hydrodynamique de 1’écoulement diphasique
air-liquide dans la colonne.

L’étude des structures d’écoulements dans le raceway a permis de mettre en évidence
I'existence des zones de récirculation et des régions ou les vitesses liquide sont tres faibles. Les
vitesses du flux liquide sont proportionnelles au débit d’air de l'airlift et celles qui sont plus
grandes sont toujours situées proches des parois latérales. Cette analyse montre que la configu-
ration actuelle du raceway semble fonctionner assez bien. Toutefois, pour éliminer les zones de
recirculation qui occasionnent un dépot de particules solides, la géométrie du raceway pourrait
étre améliorée.

Une étude plus exhaustive sur I’hydrodynamique du bassin de recirculation (raceway)
pourrait permettre d’améliorer l'airlift sous dépression en augmentant ses performances de
séparations solide-liquide et de transfert de masse.
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Conclusions Générales

Le travail présenté dans ce manuscrit de theése avait pour objectif d’étudier expérimen-
talement I’hydrodynamique d’un airlift sous dépression et d’analyser par la suite les capacités
de cet airlift a assurer la clarification des eaux douces par un processus de moussage-écumage.
La recherche bibliographique a mis en évidence 'insuffisance des connaissance sur ’hydrody-
namique locale de cet airlift. L’axe de recherche sur 'application de l'airlift a la séparation
solide-liquide en eau douce est motivé par la nécessité de poursuivre le travail entamer par Bar-
rut Bertrand [Barrut, 2011] sur I'exploration des capacités extractives en eau douce qui n’était
pas concluante dans sa these.

L’étude hydrodynamique a été réalisée par un appareillage expérimental composé de :

o un régulateur de débit massique;

e un débitmetre par ultrason pour le débit liquide;

e une bi-sonde optique pour la caractérisation des bulles;

o Deux capteurs de pression différentiels pour la caractérisation globale de 1’écoulement ;
e un turbiditmetre pour la mesure de la turbidité de 'eau ;

o Un systeme de mesure PIV pour la visualisation des structures d’écoulement du raceway.

L’analyse globale de I’hydrodynamique de l'airlift a permis de démontrer qu’au-dela d'une

vitesse superficielle de gaz U, = 0,36 m.s™!

, on observe un régime d’écoulement de transition
donnant lieu a un effet de contre-airlift. Cet effet réduit la vitesse d’ascension de la bulle, la

vitesse du liquide et, par conséquent, la capacité de pompage de l'airlift est limitée.

L’analyse de la vitesse d’ascension des bulles obtenue avec une bi-sonde optique montre
que ces vitesses augmentent avec le taux de vide. La qualité de I’eau ne semble pas avoir un
effet significatif sur la vitesse d’ascension des bulles qui est plus importante en eau déminéra-
lisée qu’en eau douce. Il apparait que I’évolution vers une augmentation ou une diminution de
la coalescence, donc de la vitesse d’ascension des bulles, dépendra de la nature des impuretés

9 ?
dans l'eau. Il existe également une sous-estimation de la vitesse d’ascension des bulles par la
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140 CHAPITRE 4. CONCLUSIONS GENERALES

bi-sonde optique d’environ 50 %.

Les résultats de diverses mesures indiquent que la qualité de ’eau ne semble pas avoir
d’effet sur le taux de vide. Les résultats de mesure effectuées selon deux hauteurs de mesure
sont trés proches et la position de mesure n’influence pas de maniere significative le taux de
vide. Cependant, dans ’eau déminéralisée, une légere asymétrie est observée, avec un taux de
vide légerement supérieure.

Le diametre des bulles augmente linéairement avec le taux de vide. Il est plus grand en
eau déminéralisée qu’en eau douce, ce qui confirme I'influence importante de la qualité de ’eau
observée plus tot avec la vitesse d’ascension de bulles.

L’étude des capacités de transfert de masse de l'airlift a mis en évidence que la vitesse de
la désorption du C'Oy croit avec le débit d’air durant les 15 premieres minutes de fonctionne-
ment de la colonne. Les coefficients de transfert de masse obtenus indiquent que la désorption
du C'O, par lairlift reste également affectée par l'effet de contre airlift qui apparait pour des

vitesses superficielles d’ascension de bulles supérieures a 0,36 m.s™ .

Dans la phase de I’évaluation des capacités extractive de 'airlift, de I’argile ultra venti-
lée est utilisée pour simuler des matieres en suspensions. La caséine soluble et le Méthyl-Iso-
Buthyl-Carbinol (MIBC) ont été utilisés pour assurer la séparation solide-liquide par moussage-
écumage. ’étude a montré que leur association permet d’obtenir une efficacité d’extraction
meilleure (99 %) que celle des deux produits utilisés séparément. L’amélioration est surtout
perceptible sur la rapidité de I’élimination des particules solides en suspension dans 'eau.

La combinaison de la caséine et du MIBC donne des résultats satisfaisants du fait de
I’action complémentaire des deux agents : le MIBC intervient comme un tensioactif qui réduit
la tension superficielle et contribue a la formation de fines bulles, ce qui augmente nettement a
I’augmentation de I'aire interfaciale. Quant a la caséine, malgré le fait que sa présence contribue
a réduire la tension superficielle, elle ne semble pas agir sur la taille des bulles, en revanche elle
intervient comme agent moussant, ce qui permet de créer et stabiliser une épaisseur de mousse
au sommet de la colonne.

Les résultats des études de séparation solide-liquide sont sans appels et permettent de
conclure que la colonne airlift sous dépression est un dispositif efficace et trés promoteur dans
le cadre de I’élimination de la turbidité des eaux. En plus, la caséine est un matériau str du point
de vue toxicité et est largement utilisé comme additif alimentaire. La caséine et le Méthyl-Iso-
Buthyl-Carbinol (MIBC) sont peu coiiteux et disponibles en grandes quantités. Cette colonne
sous vide peut tres bien servir dans la chaine de purification des eaux troubles en milieu rural
ou urbain pour la consommation.
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L’étude des structures d’écoulements dans le raceway a mis en évidence l'existence des
zones de récirculation et des régions ou les vitesses liquide sont tres faibles. Les vitesses liquides
sont proportionnelles au débit d’air de lairlift et celles qui sont plus grandes sont toujours
situées proches des parois latérales. Cette analyse montre que la configuration actuelle du ra-
ceway semble fonctionner assez bien. Toutefois, pour éliminer les zones de recirculation qui
occasionnent un dépdot de particules solides, la géométrie du raceway pourrait étre améliorée.
Une étude plus exhaustive sur I'hydrodynamique du bassin de recirculation (raceway) per-
mettrait d’améliorer 'airlift sous dépression en augmentant ses performances de séparations
solide-liquide et de transfert de masse.

Cette these contribue aux discussions existantes sur I’hydrodynamique des colonnes a
bulles et constitue, a notre connaissance, la premiere étude expérimentale sur la caractérisation
hydrodynamique d’une colonne a bulles sous dépression. Les résultats obtenus pourraient étre
utiles pour une étude d’optimisation des différentes fonctions de lairlift sous dépression, ainsi
que pour le pré-dimensionnement des colonnes de beaucoup plus grand diametre, colonnes ac-
tuellement trés demandées par I'industrie et commercialisées en diametre 1000 mm.

Dans le cadre de la diffusion scientifique de la these, deux articles sont publiés. Les ar-
ticles publiés sont annexés a la fin de la these. Les résultats de cette these ont également été
communiqués dans plusieurs congres sous forme de communications orales et de posters.
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Perspectives

Au cours de cette these, la colonne a bulles sous dépression a été étudiée pour d’une part
caractériser I’hydrodynamique de ses écoulements et d’autres part, pour analyser ses capacités
a assurer la fonction de séparation solide-liquide des particules solides en suspension en eau de
robinet. Concernant I’étude hydrodynamique, la technique de bi-sonde optique est utilisée pour
analyser 1’écoulement a bulles. Cette technique, bien qu’elle soit fiable et utilisée largement
dans plusieurs études, présente des incertitudes et non des moindres. Ces incertitudes portent
surtout sur la vitesse et la taille de bulles. Il serait donc convenable d’utiliser d’autres méthodes,
telles que I'imagerie par caméra rapide adaptée aux conditions de taux de vide élevé de I'airlift
sous dépression. Cette nouvelle approche a 'aide de caméra permettrait d’'une part d’étudier
I’hydrodynamique de 1’écoulement a bulles pour le confronter aux résultats déja obtenus et
d’autre part d’analyser plus finement la physique de captation des particules solide en suspen-
sion par les bulles au sein de la colonne. Ceci permettra de mieux comprendre et d’expliquer le
processus physique de séparation solide-liquide par flottation d’air dispersé.

Les résultats obtenus a la bi-sonde optique pourraient d’ores et déja étre utilisés pour
entamer une étude numérique en vue de permettre une modélisation du fonctionnement hydro-
dynamique de l'airlift sous dépression. Une approche Euler-Euler ou Euler-Lagrangien devrait
permettre cette étude numérique.

Concernant 'étude de la séparation solide-liquide, il a été mis en évidence que 1'usage des
substances tensioactives réduit la taille des bulles ainsi que leur coalescence. Une tentative de
mesures des caractéristiques des bulles a été menée sans succes a 'aide de la bi-sonde optique.
Cette échec est dii au fait que la bi-sonde optique n’arrive pas a caractériser des bulles qui font
moins de 2 mm de diametre. Il serait donc convenable d’étudier a ’aide des caméra rapides,
I'influence des substances tensioactives et plus généralement l'influence des caractéristiques
physicochimiques du milieu sur I’écoulement de la phase dispersée de 'airlift.

Les capacités de cette colonne a assurer la fonction de séparation solide-liquide étant largement
mis en évidence tant en eau de robinet [Hassan Barkai et al., 2019] qu’en eau de mer [Barrut,
2011], il serait bien évidement opportun d’explorer les capacités de lairlift sous dépression a
assurer une séparation liquide-liquide. Les applications industrielles de ce type de séparation
liquide-liquide sont trés nombreuses, les techniques actuellement utilisées sont tres couteuses,
lourdes et encombrantes (centrifugeuses, chimiques, gravitaire) et portent sur des domaines
clefs de I'énergie pétroliere, de ’agroalimentaire, etc.
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Abstract: The vacuum airlift column process was patented in 2007 and is under development.
The experimental study of its hydrodynamics is one of the axes explored to optimize its design
and operation. The object of the study presented in this paper is to determine the functions
of phase indicator (gas holdup, superficial gas velocity and bubble size) of the gas-liquid flow.
The experimental analysis is carried out using a two-phase instrumentation consisting of an optical
fiber bi-probe. The use of experimental techniques has made it possible to better understand the
hydrodynamics of a two-phase flow. The optical bi-probe placed between two column flanges made it
possible to have a complete mapping of the flow of the dispersed phase. The use of a mass flow meter
and an ultrasonic flowmeter, in different flow configurations, provided data on the column operation.

Keywords: vacuum airlift; bubble column; optical bi-probe; gas holdup; bubble size; velocity

1. Introduction

Bubble columns are industrial (process) devices that provide a mixture of a bubbly gas phase and
a liquid phase. For some decades, studies carried out on this device contributed to the understanding
of their hydrodynamics [1]. An air-lift column is a bubble column in which a partition has been
introduced to channel the flow of the liquid and gaseous phases between several compartments of
the column. The injection of air made into one of the compartments makes it possible to modify the
apparent density and expansion of the two-phase fluid, causing the circulation of the initially immobile
liquid phase [2]. Air-lift columns have been the subject of several studies in the mining and oil industry
[3]; in aquaculture [2] as well as in chemical and biochemical processes [3]. The air-lift vacuum
column that is the subject of this study is based on the principle of air-lift and flotation, under vacuum.
The technology has been patented by the French Research Institute for the Exploitation of the Sea
(IFREMER) and the National Institute of Applied Science (INSA) Lyon [4]. The column combines in its
operation the functions of hydraulic pumping, solute transfer and particulate phase separation and
minimizing energy costs [2]. The gas-liquid flows in these columns are intrinsically unstable and the
dynamics of such flows influence the mixing and mass transfer performance of the bubble columns. It
is therefore important to characterize the dynamics of the gas-liquid flow [5]. Moreover, the complete
knowledge of the overall dynamics of the fluids in the bubble column rests on that of the bubbles [6].
Knowledge of bubble size distribution and gas holdup is crucial for determining interfacial gas-liquid
mass transfer [7]. The analysis of the particle size of the bubbles in the columns can be is either
performed by intrusive techniques, disturbing the flow or by non-intrusive techniques. Non-intrusive
techniques use either tomographic probes [8,9], or image analysis by particle image velocimetry (PIV)
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[3,10-12], intrusive techniques rely on the usage of probes like fiber-optic probes, etc. [3]. In terms of
results, intrusive techniques provide local measurements, while non-intrusive techniques provide a
cross-sectional distribution with different spatial and temporal resolutions [6]. The advantages and
disadvantages of different intrusive and non-intrusive techniques and their applications to multiphasic
flows have been presented by several previous works [13]. Optical probes are phase detection devices
that have been developed for several decades [14-18]. The optical probe uses the variation of the
refractive index of the medium which characterizes the phase change. This is a principle that has
been used for a long time for level detection and has resulted in several achievements. Optical
probes are intrusive devices used very widely because of their great ease of use and the quality of the
measurements obtained [19-25]. They have several advantages including a very fast response (less
than 1 ps for a single fiber probe), a very good spatial resolution (less than 10 pm for a single fiber
probe) and their use in a wide range of pressure and temperature [26]. Among the authors who have
carried out work with the optical probe, Cartellier [14] has characterized the performance of single-fiber
optical probes for measuring gas holdup. Serdula and Loewen [27] conducted a series of experiments
to evaluate the feasibility of using a single-fiber optical probe to measure the gas holdup. They found
that these probes could be used to perform measurements of gas holdup, bubble size and velocity.
Kiambi et al. [28] evaluated the accuracy of an optical bi-probe technique to perform two-phase local
flow measurements for 2.15 and 4.5 mm size bubbles. Comparing this technique with imaging, they
concluded that optical probes underestimate the gas holdup from about 6% to 14%. They also reported
errors of less than 5% for gas velocity up to 38 cm-s~!. Rojas and Loewen [20] demonstrated that
single-fiber optical probes are capable of accurate and simultaneous measurements of gas holdup and
bubble sizes under breaking waves. Vejrazka et al. [29] studied the mechanisms contributing to errors
in optical probe measurements. Measurement errors have been reported based on a modified Webber
number (M), which is the holdup of the bubble moment to the pulse of the surface tension of the probe,
and characterizes the ability of the bubble to overcome the surface tension. It is reported that, in the
case of M greater than 50, the gas holdup and the maximum chord measurement error should be less
than 10%. Mizushima and Saito [30] developed a 35° angle single-fiber optical probe that generated
a pre-signal when the bubble is pierced in the center, allowing differentiation between bubble detection
and diameter measurement. Pjontek et al. [22] used a single-fiber optical probe to measure local bubble
characteristics in a 101.6 mm diameter column operating at pressures up to 9 MPa. Aliyu et al. [25]
have developed a dual optical fiber probe system for measuring the hydrodynamic characteristics
of a gas-liquid flow. The gas velocity and bubble size values measured by the fiber optic probe are
in line with those estimated using a photographic method using a fast camera system. In addition,
the vacuum levels obtained with fiber optic probes showed good agreement with the holdup of air
drawn in the two-phase mixture as measured by a flow meter. Fiber optic probes have the advantage
of high sensitivity and minimal intrusion due to their micrometric size, and can be used when other
instruments are difficult to deploy or do not give the temporal resolutions. The study presented in this
paper consists of the determination of the phase indicator functions of two-phase flows in a vacuum
air-lift column. These functions are the gas holdup, the superficial gas velocity and the particle size
of the bubbles, the flow rate and the velocity of the liquid phase. The experimental analysis will be
carried out using two-phase instrumentation consisting of an optical fiber bi-probe, a mass flow meter
and an ultrasonic flow meter.

2. Materials and Methods

The experimental study of the hydrodynamics of the vacuum column was carried out on a test
bench shown schematically in Figure 1 below. The system consists a vertical column (two concentric
Plexiglas tubes of 80 and 150 mm diameter respectively), a storage tank and a vacuum pump.
The vertical column ends with cone placed at its top and connected to a vacuum pump. The column is
made of two sections of 1 m length each and a 25 mm section equipped with a plug for the optical
bi-probe. Its base is equipped with a ceramic bubble diffuser and connected to a water recirculation

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



Fluids 2019, 4, 80 30f19

basin. This basin is connected to the column by two parallel 50 mm diameter PVC pipes. A suction
pipe connected to the inner tube and a discharge pipe, to the outer tube. A harvesting tank which
acts as a suction chamber of the vacuum pump and a collection tank for the particles trapped by the
bubbles is appended to the air-lift column. The injection of air is made in the central tube at the bottom
of the column through the ceramic bubble diffuser. The compressed air used is that of the collective
air supply system of the laboratory. It is supplied under a maximum pressure of 6 bar. A pneumatic
circuit has been designed for our device in order to be able to filter the air and to control its pressure
using a pressure switch. The compressed air is filtered and then passed through a pressure switch
before entering a mass flow meter to record the effective air flow for the air-lift. Tap water is used
at room temperature; distilled water will alternatively be used. The liquid flow rate of the air-lift
is measured by an ultrasonic flow meter. An optical bi-probe equipped connected to an acquisition
system is inserted into the inner tube of the column in order to characterize the gas phase. The air
injection causes an air lift effect that draws water from the recirculation basin and drives it upward
into the central tube. At the top of the central tube, the water flows into the peripheral ring and goes
down to the recirculation basin. The vacuum pump allows for putting the column under vacuum
which raises the water level in the column and the maintenance above the inner tube to allow the
hydraulic circulation. The characterization of the continuous (liquid) phase flow was made using
an ultrasonic flowmeter. Bubble flow was characterized by two-phase instrumentation consisting of
an optical bi-probe, an optoelectronic module, an oscilloscope, and an acquisition and processing unit.
A global study of the hydrodynamics of the differential pressure sensors is made before the study by
optical bi-probe. Differential pressure sensors are used to determine global parameters: pressure and
holdup. The density of the gas is defined from the pressure at mid-height of the column.

2.1. Local Gas Holdup

The local gas holdup is directly obtained by dividing the total time (}_ 7;) of presence of the
gas phase in contact with the sensitive tip of the optical probe by the full time (T) of observation.
The optical bi-probe provides a gas holdup for each probe. The gas holdup at the point of measurement
is obtained by the following relation:

LT
T

. 1)

2.2. Bubble Rise Velocity

The bubble rise velocity is obtained by processing the signals delivered by the sensitive points of
the optical bi-probe. The use of a single fiber probe does not make it possible to deduce the bubble
rise velocity, which becomes possible with a bi-probe. The principle of calculating the average bubble
rise velocity is quite simple: the distance separating the sensitive zones being known (gap between
the probe), a measurement of the time taken by the interface to pass from one to the other leads to the
estimate velocity by the expression:

U= — (2)

with:

v the average bubble rise velocity;

D the distance between the tips of the bi-probe (2 mm);
T the time shift between the signals of the two optrodes.

2.3. Bubble Size

The phase indicator functions of the acquisition system consists of slots representing contact times
of the bubbles with the optrodes of the optical bi-probe. When the rate of evolution of bubbles is
known, this contact time can be directly connected to a length. The average diameter of the bubbles is
determined from the local gas holdup and the interfacial area by applying the formula:
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6o

a ®)

dprobe =
where A; is the interfacial area and « the local gas holdup. The “average diameter” of bubbles
determined by the VIN 2.0 software (RBI Instrumentaion, Meylan, France) of the optical bi-probe
actually corresponds to a chord average. An equivalent diameter of bubbles is proposed in the
literature. This average diameter is directly estimated from the diameter obtained at the bi-probe
(dprove) and a form factor denoted yx of the bubbles [31,32]. The expression of this equivalent diameter
is given by the formula:

deq = K‘dprohe-XZ/3 4

dprope i the diameter of the bubbles at the optical bi-probe; x a form factor of the bubbles.
K is a constant often taken equal to 1.5 for spherical bubbles [15,33-35].
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Figure 1. Experimental setup.

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés

Rising Water

18 11

Y Y
—e g Uy B



Fluids 2019, 4, 80

3. Results and Discussion

3.1. Convergence of Optical Bi-Probe Measurements

In this study, the convergences of the optical bi-probe measurements are observed as a function
of the bubble number for gas holdup «¢ (Figure 2), bubble size (Figure 3) and bubble rise velocity
(Figure 4). The observations of convergence curves indicate that a bubble number of 1 x 10* is sufficient
to guarantee at the same time the convergence of the measurements of gas velocity, bubble size and

gas holdup. This result is valid for all gas flow rates.
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Figure 2. Convergence of gas holdup.
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Figure 3. Convergence of bubble size.
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Figure 4. Convergence of bubble rise velocity.
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3.2. Hydrodynamics of the Liquid Phase

3.2.1. Analysis of the Pumping Function through the Liquid Flow

The goal is here to analyse the pumping capacities of the column. The experimental device
studied is that illustrated in Figure 1. The analysis of the Figure 5 makes it possible to observe that the
liquid flow rate in the air-lift column is directly proportional to the flow rate of injected air over the
range from 2 to 30 L-mn~!. On the other hand, for air flows above 30 L-mn—!, we observe an inverse
phenomenon on the liquid flow, with a decrease of the latter.

This phenomenon is explained by the appearance of a counter air-lift effect in the outer tube of
the column materialized by the presence of air bubbles at the outer tube of the column: this slows the
return of the liquid to the recirculation basin of the column and decreases the velocity of hydraulic
circulation and therefore the liquid flow.

43 405 ¢
: -
i1 evan, 398 + e
C +*
E ,0’“ * ”‘00 [
E 25 = a8 | RE
S :
3T ,“ %= -E Rl *es
E o .
= 13 ." 65 e
E . .
=4 . b
= Al o+ 355 P
e 17 12 17 12 N 4
15 . + .
0 10 20 30 40
air flow, Q. ['min]

Figure 5. Evolution of the liquid flow as a function of the air flow.

Since the liquid flow is a function of the air-lift airflow, we installed a shut-off valve on each duct
connecting the column to the recirculation basin. These valves allow us to modify the liquid flow rate
for a fixed air flow. In Figure 6 below, the liquid flowrate evolution at the three regimes are shown.
At the first rate curve corresponding to a total opening of the valve (Q; = 100%) of liquid flow,
two others are added, corresponding to 80 and 60% of the initial flow. The two new curves illustrate
that, whatever the liquid flow rate, the pumping regime keeps the same profile with a maximum

reached for an air flow of 30 L-mn—!.

4.5
. - 4100%
= 2 1
T .
E A - - - #30%
.
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g 251 = . = " " m60%
. ]
E71 . ..
g_ sl ® =
= L]
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Figure 6. Effect of the clamping of the liquid flow on the pumping regime.
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3.2.2. Analysis of the Liquid Phase Velocity

The liquid velocity of the two-phase mixture of the bubble column is initially estimated from the
liquid flow obtained by direct measurement using an ultrasonic flow meter. The velocity is obtained
by the following expression:

uL = %r (5)

where :
Qy: liquid flow measured in m

U : liquid velocity in m-s~1;

3.1

-S ;

A,: total section of the inner tube of the column in m2.

This first liquid phase velocity (U) does not take into account the diphasic mixture, that is
to say, the presence of a gas holdup in the column. We will determine from the liquid velocity
above an effective liquid velocity that takes into account the presence of a gas phase in the mixture.
The actual velocity of the liquid is determined by the expression:

WL = ﬂ, (6)
€L
where:
W, : actual liquid velocity in m-s~1;
U, : liquid velocity in m-s~1;
g1, is the volume holdup of the air given by the expression:
e =1—ag (7)

with a¢ the gas holdup.

Figure 7 shows the two calculated velocities of water (U; and W) as a function of the gas
holdup. An analysis of the two curves shows that the two velocities increase with the gas holdup
reaching a threshold for a gas holdup of 19%. It also appears that the gap between the two velocities
is widening with the gas holdup. This difference is well marked for gas holdups above 14%. This
difference is stabilized from a gas holdup of 19% where the liquid velocity Wy, is 25% higher than
Ur. This difference indicates the importance of knowing Wy on which depend the microscopic
characteristics or the local flow.

0.3
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33:' 0.2 4 f—e s T
=
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- 4
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&
=

0.1 + } }
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Figure 7. Relationship between theoretical liquid velocity (U ) and actual liquid velocity (W ).

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI038/these.pdf
© [A. Hassan Barkai], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



Fluids 2019, 4, 80 8 0f 19

3.3. Hydrodynamics of the Dispersed Phase

The hydrodynamic study of the gaseous phase of the vacuum air lift was carried out using
an optical bi-probe of the RBI brand. This instrument measures local parameters, so in the context of
the present study a cartography of the flow has been made in a horizontal plane. In total, six axes
or diameters are subject to local measurement. On each axis, the bi-probe measured seven points.
The schematic representation of the different measurement axes of the bi-probe is shown in Figure 8.

Bubble diffuser
Inner tube External tube

\ F A' ":

Figure 8. Schematic representation of the radial measurement axes by the optical bi-probe.

3.4. Study of Global Parameters

Here, we define two global parameters that make it possible to characterize the hydrodynamics
of the dispersed phase of the air-lift. This is the global gas holdup and the superficial gas velocity.

3.4.1. Superficial Gas Velocity

The superficial gas velocity in the air-lift column takes several expressions. We are going in a first
approach to determine a superficial gas velocity. This is a global gas velocity used very often in the
hydrodynamic study of bubbly flows. This superficial gas velocity is obtained from the volumetric
flow and the cross sectional area of the bubble column. The superficial gas velocity is thus given by
the expression:

Qv
Uz = =, 8
6= A, 8)
A, is the area of the total section of the inner tube of the column m?,
Qy is the volumetric gas flow, m3.s7 1,
v — %/
Qy is the mass gas flow in m3.s7 1,
with:
— Q¢
m 0 7

Qg is the gas flow rate is obtained by direct measurement with the mass flow meter, m3.s~1
pand p': gas density (Kg-m~3),
_ P
PG = RT/
T: temperature,

P: pressure.

This superficial gas velocity (Ug) is a linear function of the airflow. From the superficial gas
velocity (Ug), we will determine a velocity more representive of bubbles rise velocity. This new gas
velocity, denoted W, takes into account the volume fraction of the liquid (e ) itself taking into account
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the gas holdup (a). The bubble rise velocity W is obtained by the expression:

Ug
We=—
G aG ’
« is the gas holdup,
W is the bubble rise velocity,

Ug is the superficial gas velocity (m.s~1).

The profile of bubble rise velocity W as a function of the superficial gas velocity Ug (Figure 9)
shows that the bubble rise velocity reaches a plateau starting from a superficial gas velocity
Ug = 0.36 m-S~1. The plot of the real liquid velocity Wy as a function of the superficial gas velocity
U (Figure 10) also shows the same threshold effect for the same value of Ug (Ug = 0.36 m-S™1).
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Figure 9. Relationship between bubble rise velocity and superficial gas velocity.
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Figure 10. Relationship between actual liquid velocity and superficial gas velocity.

Knowing the real velocities of the liquid and those of the air bubbles, we can deduce the gas slip
velocity (Wg_r) of the bubbles with respect to the water, by the expression:

We 1 = Wg — Wy. (10)

In Figure 11, we find that this gas velocity has the same profile as that of W; and with the same
plateau starting from Ug = 0.36 m 1.
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Figure 11. Relationship between slip gas velocity and superficial gas velocity.
3.4.2. Global Gas Holdup

The global gas holdup is defined as the volume of dispersed gas relative to the total volume
of the two-phase mixture. It is obtained by pressure measurements using the differential pressure
sensors placed on the column (Figure 1). Differential pressures are measured in water height. Each air
flow leads to a differential pressure measurement and therefore to a different global gas holdup.
To determine the pressure variation, we made two hypotheses:

* there is conservation of gas velocity;

e the pressure losses in the column are negligible (because the wall of the Plexiglas column
is smooth).

The variation of the pressure is given by the expression:

AP = ppghar + pgghac, (11)
with:
«;, = 1 — a¢ the volumetric fraction of the liquid we will have the expression:

AP = prgh(1 —ag) + pgghac. (12)

The contribution of the mass of gas in the mixture is negligible. It is in the order of 1.13 x 10~ and is
practically within the margin of error made by the pressure sensor. Thus, we could very well neglect
the term poghag in the expression of the gas holdup. We will then have the following relationship:

AP = p gh(1 —ag), (13)
ag =1—AP/(pL8h), (14)

where :

g: acceleration of gravity;

h: mix height;

pL: density of the liquid;

AP: variation of the measured pressure;
« G: global gas holdup.

The gas holdup increases with the air flow (Qg) while the variation of the pressure (AP) is
inversely proportional to the same air flow. In Figure 12, the global gas holdup is represented in
relation with volumetric air flow (Qy) ; as expected, the overall gas holdup increases with the injected
air flow rate and will be compared hereafter to the local gas holdup measured by the optical bi-probe
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as in Besagni et al. [36]. This accuracy will also depend on the difference that will be obtained between
the values of the two gas holdup measurements.
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Figure 12. Relationship between global gas holdup and volumetric air flow.

3.5. Hydrodynamics Parameters by Optical Bi-Probe

3.5.1. Local Gas Holdup

Local gas holdup is deduced from one of the two channels of the optical probe. Only one tip
of the probe can be used to measure time during which it is exposed to gas and time for liquid.
This measurement is made in two different sections of the column one meter apart. Measurements
are carried out, first, in the presence of tap water, subsequently with demineralised water to analyze
the effect of the hardness of the water on the gas holdup. The results of the various measurements
illustrated in Figures 13 and 14 point out that, in the configuration of our study, the hardness of
water has pratically no effect on the gas holdup. The results for both types of water are very
close for the first section. With demineralised water, there is a slightly higher gas holdup at 2 m.
The difference is small, BB’ results are for example practically identical for both tests (nature of water).
With demineralised water, a slight dissymmetry appears with a slightly higher gas holdup in AA” and
CC’. This increase in the gas holdup is explained by the phenomenon of bubble coalescence, which
is more important in demineralised water. The increase of gas holdup with height has already been
reported by Besagni et al. [36]. The coalescence of the bubbles seems to have as much impact on
the detection time of the bubble by the probe tip as on the bubble size; this would explain the slight
increase in gas retention with height. In addition, Wilkinson et al. [37] reported that, when H/D > 5
(height over diameter), the effect of the column height becomes negligible, which is the case of the
geometric configuration of the column studied here.
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Figure 13. Relationship between local gas holdup and global gas velocity.
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Figure 14. Relationship between local and global gas holdup.

Optical bi-probe measurements are also made along six radial axes, in order to see the transversal
profile of the gas holdups. Figure 15 does not show any disparity of the gas holdup values according
to the different measurement axes. The radial distribution is practically homogeneous for the same air
flow. By varying the air flow, it naturally results in an increase in the gas holdup with the injected air
flow. This phenomenon is illustrated in Figure 16 below.
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Figure 15. Radial distribution of gas holdup for different traverses.
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Figure 16. Evolution of radial distribution of gas holdup with air flow.

On the other hand, knowing the global gas holdup, previously determined, in Figure 17 below,
the profiles of the global and local gas holdup are shown in order to see the difference between the
two. It appears that the difference is small between the two profiles, which leads to concluding that
the optical bi-probe gives good accuracy in the measurement of the gas holdup. These results are
consistent with those of optical probe measurements obtained in the literature.
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Figure 17. Relationship between global and local gas holdup with superficial gas velocity.
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3.5.2. Bubble Rise Velocity

The bubble rise velocities measured with the optical bi-probe are averages made on a sample of
10* bubbles. These measurements are made in ordinary water and demineralized water to evaluate
the effect of water quality on the rate of rise of air bubbles. For each of these types of water,
the measurements are also made on the two vertical measurement positions: 1 m and 2 m from
the column base. The results of the bubble rise velocity measurements are presented as a function
of according to the superficial gas velocity on Figure 18. For each measurement configuration, five
air flows are tested: 10 L-min—!; 20 L-min~%; 30 L-min—'; 35 L-min—! and 40 L-min—!. In order to
observe the transverse gas velocity profile, measurements on the radial plane and along three diameters
(AA’, BB’ and CC’) are also presented in the same figures. For all cases of velocity measurement,
the radial gas velocity profile is homogeneous and the values obtained for the three diameters are very
close. The bubble rise velocity increases until airflow of 35 L-min~!. Beyond this rate (35 L-min~1),
a threshold effect is set up and the velocity no longer increases. As explained for W, this is due
to the appearance of the counter air-lift causing a slowing of the flow velocity of the two-phase
mixture. The effect of counter air-lift appears as soon as one reaches a superficial gas velocity of rise
Ug = 0.36 m-s~! (Figure 9).
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Figure 18. Relationship between bubble rise velocity and superficial gas velocity.

The quality of the water, as the hardness, has a significant effect on the bubble rise velocities
which is greater in deionized water than in ordinary water. This difference is more pronounced at 2 m
height: Ug = 0.75 m-s~!in ordinary water and Ug = 1.16 m-s~! in demineralized water, which gives
a difference of 46% (Figure 19). These results are consistent with Clift et al. [38] who has reported that
speed decreases when water is contaminated. Thus, the evolution towards an increase or a decrease
of the coalescence, thus of the bubble velocity, will depend on the nature of impurities present in the
water. Figure 19 below represents the real rise velocities of the bubbles obtained by global measurement
and the bubble rise velocities obtained with the optical bi-probe. There is a large difference between
these two velocities. The optical bi-probe seems to underestimate the bubble rise velocity rates of
about 50% [39]. To Besagni et al. [36] his underestimation is mainly due to the impact of the bubbles
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with the tips of the bi-probe. This impact induces a deformation of the morphology of the bubbles and
leads to an over-estimation of the rise time of the bubbles. The increase in bubble rise time leads to
an underestimation of the rate of rise obtained by the optical bi-probe. The relative difference reported
in literature concerning the measurement of the bubble rise velocity using an optical bi-probe reaches

up to 45% [19].
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Figure 19. Relationship between bubble rise velocity (Ug; and W) and superficial gas velocity (Ug).

3.5.3. Bubble Size

Average bubble diameter is determined using the optical bi-probe. The results show that the
bubble size distribution is uniform on the horizontal plane. The diameter of the bubbles increases
linearly with the superficial gas velocity and, for all measurement axes, the profile remains practically
the same even with a mean diameter of 4.17 mm (Figure 20). In ordinary water, the height position of
the measuring point by the optical bi-probe does not seem to have a significant effect on the bubble size.
On the other hand, in demineralised water, diameters are larger than in ordinary water. The diameters
measured at 2 m height in demineralized water are larger than those obtained at 1 m. This difference
in bubble size is explained by the fact that, in demineralized water, the coalescence of the bubbles is
more significant during their rise. Measurements made in demineralized water at 2 m height indicate
a great irregularity of the horizontal profile of the mean diameters of the bubbles.
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Figure 20. Relationship between bubble size and superficial gas velocity.

4. Conclusions

The Hydrodynamic study presented in this paper is carried out on a bubble column under
depression. The column studied consists of two vertical concentric tubes (inside diameter 0.08 m
and 0.15 m) connected at a raceway. The objective of this study was to experimentally determine
the phases characterization of an airlift under vacuum: gas holdup, bubble rise velocity and bubble
size. These hydrodynamic parameters are studied using an optical bi-probe for local measurement
and a differential pressure sensor for global characterization of gas holdup. Global measurement of
gas holdup made it possible to determine the superficial gas velocity and thus to relate the global
hydrodynamics of the system to the properties of the local flow. The measurements are made with tap
and demineralized water in order to study the effect of water quality on the desired hydrodynamic
parameters. The global analysis made it possible to demonstrate that beyond a superficial gas velocity
Us = 0.36 m-s™! a transition flow regime is observed, giving rise to a counter-airlift effect. This
effect reduces the bubble rise velocity, liquid velocity and therefore the pumping capacity is limited.
A clamping of the liquid flow does not seem to influence the appearance of the counter-airlift at the
same limit superficial gas velocity and the pumping rate is always the same because the liquid velocity
is linked in this airlift configuration at the superficial gas velocity. The analysis of the bubble rise
velocity obtained with optical bi-probe shows that this velocity increases with gas holdup. Water
quality seems to have a significant effect on it, the values with deionized water are higher than in
tap water. It thus appears that the evolution towards an increase or a decrease of the coalescence,
therefore of bubble rise velocity, will depend on the nature of impurities in the water. There is also
an underestimation of bubble rise velocity by the optical bi-probe of about 50%. This is due to the
fact that the probe tip hooks the bubble at the time of detection and induces a deformation of its
morphology leading to an overestimation of the rise time. Results of various measurements indicate
that the water quality does not seem to have an effect on gas holdup. Measurements made at two
heights are very close, the measuring section height does not significantly influence the gas holdup.
However, in demineralized water, a slight asymmetry of gas holdup is observed. Coalescence seems
to have as much impact on sensor probe detection time as on bubble size, which would explain the
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limited increase in gas holdup with height. Bubble diameter increases linearly with gas holdup. It
is larger in demineralized water than in tap water, which confirms the important influence of water
quality earlier observed with the bubble rise velocity. Finally, this article contributes to the existing
discussion on the hydrodynamics of bubble columns and is, to our knowledge, the first experimental
study on hydrodynamic characterization of a bubble column under vacuum. Results obtained could
be useful for an optimization study of airlift under depression.
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1. Introduction

Suspended solid particles extraction in a liquid by the air flotation technique
dispersed through airlift columns is a very promising water treatment technique.
Several studies have highlighted the exceptional abilities of this technique
[1]-[7]. Dispersed air flotation technique has been successfully applied in several
processes including fish farming water treatment [8] [9] [10] [11]; extraction of

bacteria and viruses [3] [5] [10] [12]; Microalgae and pest extraction [13] [14]
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[15]; removal of dissolved protein [16]. Lockwood et al, [17] note that sol-
id-liquid separation by foaming requires finding substances of interest to have
surface activity to form a stable foam.

Analysis of foams formed in polluted fish farming waters revealed that organ-
ic proteins present in these waters, play a leading role in the concentration of
suspended solid particle [18] [19]. In contrast to surfactants with simple mole-
cular structure, the protein consists of a polypeptide chain with 20 types of ami-
no acids and surface activity.

The first studies of solid-liquid separations focused on the foaming extraction
of dissolved proteins using airlift columns. The principle is to generate a foam
through an air bubbling mechanism in a protein solution [1] [2]. Subsequently,
with the aim of improving the process of intensive fish farming in aquaculture,
bubble column recirculation systems have been studied and put in place to puri-
fy and/or enrich the water with oxygen [20] [21]. Suzuki et al, [20] used airlift
column technology to remove colloidal substances generated by fish mucus in an
aquaculture farm. This ability of bubble columns to separate solid particles from
a liquid fluid has also been demonstrated by Park et al, [22]. These studies led to
the development of an air-lift column equipped for foam separation and diversi-
fied their fields of application.

As solid particles in suspensions are hydrophilic, it’s accepted that protein
surfactants as well as polysaccharides which are at the origin of foam formation,
transform the hydrophilic interface of these particles into a hydrophobic inter-
face. As a result of this interface transformation, hydrophobic-interface particles
become adsorbent to the air bubble interface and thus allow their separation by
foaming [5].

For sea water clarification, the process does not require the use of sur-
face-active substances, but for the clarification of freshwaters, it is essential to
use surface-active products in order to ensure solid-liquid separation by airlift.
Vacuum airlift column is an innovation of the Laboratory of Fluid Mechanics
and Acoustics of the INSA-Lyon and of the French Research Institute for the
Exploitation of the Sea (IFREMER). The vacuum airlift technique has the ad-
vantage of being simple and economical.

Barrut et al. [11] evaluated the effectiveness of solid-liquid separation by air
lift under depression. Their work focused on the extraction of polluting particles
in a recirculated aquaculture system. They have demonstrated experimentally
that in fresh water, the operation of the air-lift under vacuum is impaired by the
impossibility of generating fine bubbles and foam in the column. In the absence
of saline water, only the addition of surfactants makes it possible to obtain a
good extraction efficiency by airlift.

Thus, in the context of this study, two surfactant substances are combined to
ensure the clarification of water loaded with fine ultra-ventilated clay particles
suspended in ordinary water. The first one is soluble casein, a molecule extracted

from milk, which was tested in the framework of the solid-liquid separation by
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bubble column by Suzuki and Maryuama [6] as well as Suzuki et al, [5]. The
second surfactant used is methyl isobutyl carbinol, it’s an alcohol mainly used in
the additive synthesis for lubricant and flotation agent in mines.

The study we present in this paper aims to highlight the capabilities of a va-
cuum bubble column to be able to ensure the function of solid-liquid separation
in fresh water using surfactants. To our knowledge, there are no other studies on
the capabilities of a vacuum bubble column to provide the foaming-frothing

function in freshwater. This study aims to fill this gap.

2. Methods and Materials

2.1. Vacuum Airlift Column

The experimental device is shown in Figure 1. This device consists of a vacuum
airlift column, a vacuum pump, a bubble injection system and several measuring
devices for the study of diphasic flows. This is airlift column model is transpa-
rent, made of plexiglass and connected to a recirculation basin called raceway,
also transparent. The column height is set to 3 m, at its top, it is equipped with
anextraction system for the foam, equipped with a valve for collecting the entire
extracted phase.

The different components for the airlift are:

* Two concentric vertical tubes equipped with pressure taps.

* A column base consisting of a square bottom containing the bubble diffusers
and connected to the raceway via two PVC pipes.

* A column cone shaped head for retrieving the formed foam enriched with
solid particles.

* A plexiglass crop tray connected to the cone by a flexible pipe.

The recirculation raceway is made of transparent PVC. The liquid effluent is
first spilled into this raceway before it passes through the column. The tank has a
104 liters capacity and is connected to the base of the vacuum column by two 50
mm PVC pipe. The inlet pipe to the column is connected to the inner tube of the
airlift column and the return pipe to the tank is connected to the outer tube of
the airlift. A BUSH brand vacuum pump connected to the column through the
harvest tray allows putting the column under depression, to ensure the harvest
of suspended particles as part of the solid-liquid separation.

2.2. Instrumentation

The measurement instrumentation consists of an ultrasonic flow meter mounted
on the pipes connecting the raceway to the base of the column; a mass flow me-
ter and a monometer for pressurized air measurements upstream of the column.

The air injection system consists of fine circuit and fine ceramic bubble dif-
fusers. For air injection experiments in the column, the diffusers are connected
to the laboratory compressed air supply. This compressed air passes through an
oiling filter to get rid of its oil. In the process of evaluating the solid-liquid sepa-
ration of the depression column, the experimental device consists of an air column

under vacuum, thus measuring instruments specific to the separation function:
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Figure 1. Experimental setup.

* One turbidity meter;

* A scale for measuring the mass of clay and casein;

* A blood pressure meter for measuring the surface tension of the liquid;
* A heated electrical stirrer for the preparation of the casein solution.

A turbidity meter is used to measure turbidity. The device used is PCE-TUM
20 characterized by an optical structure allowing it to read low values of turbidi-
ties (0.00 NTU) as well as high values up to 1000 NTU. The unit of measurement
adopted is the nephelometric turbidity unit (NTU). The calibration of the appa-
ratus is carried out with two standard solutions supplied with the apparatus, in-
cluding a standard solution of 0 NTU and a standard solution of 100 NTU.

2.3. Surfactants

In this experimental study, two surfactants are used to ensure the solid-liquid
separation function of the airlift under depression. The first one is
4-Methyl-2-pentanol (C.H,,0), methyl isobutyl carbinol (MIBC), it is an organic

anionic surfactant and an alcohol used in the synthesis of corrosive additives for
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lubricants, paint or fine chemistry with a molar mass of 102.174 g-mol'and den-
sity is 0.8075 g-cm™. At ambient temperature, it is a low viscosity, colorless and
irritating liquid. Its toxicity level is 2.6 g-kg™ for rats and 359 mg-1™" for fish. It
should be noted that MIBC is very biodegradable, it decomposes to 94% in 20
days in the open air.

The second surfactant is casein, a natural protein extracted from milk. Pro-
teins have characteristic functional properties regardless of their origin, plant
(wheat, soy) or animal (milk). Casein derivatives are used as emulsifiers and
foaming agents in many food systems. Its toxicity is very low, it is toxic beyond
1.10° g-kg™" for rats. An emulsifier normally acts as a surface active agent and al-
lows the miscibility of two dissimilar liquids. Their emulsifying action is the re-
sult of a simultaneous presence in the molecule, of groups that attract oil (hy-
drophobic groups) and groups that attract water (hydrophilic groups). Their ac-
tions as emulsifying and stabilizing agents of emulsions are manifested by the
reduction of surface tension due to the adsorption of emulsifiers to the water/oil
interface and by extending their hydrophilic and hydrophobic fractions in the
aqueous or oil/air phases, respectively. This action is all the more important
since the molecule is linear and has a high adsorption value. A high concentra-
tion of emulsifying agent is required to form a viscous layer that allows for good
stabilization of emulsions, stabilization of dispersions by decreasing the total free
surface energy that limits coalescence and flocculation.

Once dissolved in the liquid phase, the proteins will gather at the gas-liquid
interface, forming a mesh that will help stabilize the foam. In addition, the bub-
bles will begin to adopt a polyhedral shape, creating a flat strip at the intersection
that will serve as a drainage channel. If the slats are broken the bubbles will coa-
lesce and the suspended solids will gather at the interface of the new formed
bubble.

2.4. Experimental Protocol

Extraction of clay particles in suspension is carried out with a mixture of fresh
water and ultra-ventilated green clay with20 pm particles. The procedure of the
solid-liquid separation process is made in four steps presented below.

In order to quantify the effect of these substances on liquid properties, surface
tension measurements of the aqueous solution were carried out using the Kibron
tensiometer. The results obtained are summarized in Table 1. It is found that the
addition of MIBC or casein causes a decrease in the surface tension of the solu-
tion. In return the simultaneous presence of both surfactants reduces the surface
tension but the reduction is less than the one caused by each product acting sep-
arately.

e Step 1: 104 liters of water are introduced into the experimental device added
with 9.6 g of green clay. The mixture is initially stirred manually and thereaf-
ter, the column is started to ensure the homogenization of the clay with all
the water contained in the base of the column and the raceway during five

minutes with an air flow of 20 l-min™};
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Table 1. Surface tension measured by Kibron model tensiometer.

Solution Surface tension
Water 72.20
Casein 50.40
MIBC 56.20

Casein + MIBC 63

e Step 2: The next step is the preparation of the surfactant solutions and their
addition to the effluent to be treated. For each additive, several concentra-
tions have been tested in order to determine their impact on the separation
function. For each one, the casein powder is dissolved and stirred in hot wa-
ter and then poured into the raceway. The fluid contained in the column is
homogenized by rising the water in the column put under depression using
the vacuum pump. Once the column is brouzght back to the atmospheric
pressure, the water of the column and the raceway mix. The repetition of this
operation allows a better homogenization of the solution.

For MIBC, supplied in liquid form, the desired dose is introduced directly
into the water. The mixing is done exactly as in the case of casein.

e Step 3: The next step is to take a first sample of the mixture to measure its in-
itial turbidity which indicates the amount of solid matter in suspension. The
turbidimeter is previously calibrated with buffer solutions.

* Step 4: This step consists in starting the process of solid-liquid separation by
frothing-foaming. To do this, the vacuum pump is operated to raise the lig-
uid level to the top of the airlift. Then the compressed air is injected into the
column through the mass flow meter and the ceramic diffusers placed at the
bottom of the column. Since the air flow is fixed, the valve of the vacuum
pump is adjusted to maintain the level of the two-phase mixture at 20 cm

above the inner tube.

3. Results and Discussion

MIBC is first tested as a surfactant in the process of extracting suspended clay
particles. The experiment with several concentration of added MIBC was not sa-
tisfactory from the point of view of suspended particles separation. Foaming
with MIBC is not very important and the harvest is very dilute and is not
enriched with suspended particles. Even after two hours of column operation, a
good separation efficiency could not be achieved. On the other hand, a reduction
in the size and coalescence of bubbles is significantly observed.

Given these findings, it was decided to operate the column with a mixture of
casein and MIBC. This combination MIBC + casein was made with an optimal
dose of casein for extraction: 0.014 g-1”'. Experiments are conducted for two air
flow rates: 15 and 20 l-min~". For each one, two doses of MIBC were tested: 0.005
and 0.003 ml-I™". The results of the tests are shown in Figure 2 and Figure 4.
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We note that for all the tests, the separation exceeds the 97% with however
better results in the presence of 0.005 ml1™' of MIBC for which turbidity is less
than 1 NTU, the separation reaches 99% in 30 minutes (Figure 3 and Figure 4).
This means that for the four combinations, the residual particles concentration
is below the World Health Organization’s water potability standard, which sets
turbidity at 2 NTU for drinking water.

® M.0,5ml---Q.201/mn

® M.0,3ml---Q.151/mn

A
$ ®M.0,3ml---Q.201/mn
10 .
° M.0,5ml---Q.151/mn
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Figure 2. Clay particles extraction with MIBC + casein (0.014 g1™).
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Figure 3. Efficiency of MIBC separation from clay particles (0.014 g-1* casein).
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Figure 4. Efficacity of clay particles extraction by combined MIBC and casein.

During the first ten minutes of extraction (Figure 2), the combinations have
almost the same efficiency. From the 10th minute onwards, a gap is observed and
after thirty minutes of extraction, the two combinations with the MIBC at 0.5 ml
clarify the water with a final turbidity of less than 1 NTU. At thirty-five minutes, a
third combination joins the previous two with the same extraction efficiency.

4. Conclusions

Soluble casein and MIBC used as surfactants in the dispersed air flotation foam-
ing process gave excellent solid-liquid separation efficiency. This study has
demonstrated the enormous potential of vacuum airlift column to ensure sol-
id-liquid separation of suspended particles in fresh water. Reduction of turbidity
is greater than 99%. The results clearly show that the vacuum airlift column can
completely clarify the water charged with suspended clay particles after 30 mi-
nutes in the case of the actual column prototype.

For future studies on the vacuum airlift column, it would be important to eva-
luate the liquid-liquid separation capabilities of this bubble column. Also, further
study of the concentration of solid particles in the foam could provide a better un-
derstanding of the foaming process and further improve the extraction device.

Finally, as the surfactants are accessible at low cost, in large quantities and are
especially weakly toxic, the vacuum airlift column system may well be deployed
in rural areas where people have difficulty in accessing drinking water and are
often forced to consume water contaminated with suspended particles.
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Plan vertical d’une colonne maquette air-lift sous-dépression
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Plans de la base de colonne
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Plans d’un troncon/tube vertical de colonne
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Plans de la téte de colonne « cone »
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Plans du bassin de recirculation « raceway »
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