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Procédé de prélévement d'échantillons dans un milieu réactionnel sous pression contenu ou circulant dans un réacteur comportant
une paroi percée d'un orifice dans lequel s'étend un conduit de prélévement d'échantillons pourvu d'un orifice de prélévement
disposé dans le réacteur. Pour prélever des échantillons du milieu réactionnel, on maintien le conduit de prélévement a une
pression inférieure a celle du milieu réactionnel, et on fait circuler un fluide caloporteur dont la température est inférieure a celle
du milieu réactionnel, dans un conduit de transport s ' étendant dans l'oritice de la paroi du réacteur et autour du conduit de
prélévement.
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Sonde de prélévement d’échantillons, dispositif de prélévement
comportant cette sonde et procédé de prélevement d’échantillons
DOMAINE TECHNIQUE

La présente invention est relative 2 une sonde de prélévement
d’échantilloﬁs dans un réacteur, a un dispositif de prélévement
comportant cette sonde, et & un procédé de préléevement d’échantillons
réactifs.

ETAT DE LA TECHNIQUE

Dans de nombreux procédés chimiques, en particulier dans le cas
des procédés de gazéification dans un réacteur a flux entraine, il est
important de contréler l'avancement d’une réaction par analyse
d’échantillons d'une fraction locale du milieu réactionnel.

La demande internationale WO2009/ 153264 décrit un dispositif et
un procédé de mesure de la concentration de goudrons dans un flux
gazeux. Le dispositif de mesure comporte un dispositif de mesure
continue de goudrons a létat gazeux et un dispositif de mesure
discontinue de goudrons a 1’état solide.

Ce dernier dispositif comporte une sonde de prélévement
isocinétique, un organe de filtration retenant les particules les plus
grosses, et un milieu filtrant collectant les suies et permettant d’en
déterminer la masse. Ces organes sont disposés sur une conduite de
prélévement maintenue a la température du réacteur pour éviter la
condensation de goudrons. Une pompe et un débitmétre équipent cette
conduite pour assurer le débit gazeux prélevé souhaité.

Le document « Guideline for sampling and analysis of tar and
particles in biomass producer gases », Neeft et al, décrit un procédé et un
dispositif de prélevement de particules et de goudrons dans le milieu
gazeux sous pression d'un gazéifieur de biomasse.

Le dispositif comporte une sonde de prélévement et un module de
conditionnement des échantillons délivrés par la sonde, qui assure leur
refroidissement — ou au contraire leur réchauffement - et leur détente.

Un second module comportant un filtre chauffé assure la collecte de
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particules solides, et un-troisiéme module collecte les goudrons. Une
injection du liquide condensé dans le troisiéme module, a la sortie du
second module, permet d’assurer la trempe des gaz sortant du second
module.

Ces systéemes connus de prélévement d’échantillons ne permettent
pas de bloquer les réactions en cours dans le milieu réactionnel prélevé,
avant de détendre et refroidir les échantillons prélevés pour les
introduire ensuite dans des appareils d’analyse.

Cest a ces besoins notamment que se propose de répondre
I'invention. |

EXPOSE DE L'INVENTION

Un objectif de linvention est de proposer une sonde de
préléevement d’échantillons dans un réacteur, un dispositif de
prélévement comportant cette sonde, et un procédé de prélévement
d’échantillons réactifs, qui soient améliorés et/ou qui remédient, en
partie au moins, aux lacunes ou inconvénients des sondes, dispositifs, et
procédés de prélévement connus.

Un objectif de linvention est de proposer une sonde de
prélevement d’échantillons dans un réacteur, en particulier dans un
réacteur de gazéification a flux entrainé, un dispositif de préléevement
comportant cette sonde, et un procédé de prélévement d’échantillons
réactifs, qui permettent de bloquer les réactions en cours dans le milieu
dans lequel les échantillons sont prélevés, afin de pouvoir contrdler
I’avancement des réactions en cours par analyse des échantillons
prélevés.

Un objectif de linvention est de pfoposer une sonde de
prélévement d’échantillons, un dispositif de préléevement comportant
cette sonde, et un procédé de prélévement a l'aide de cette sonde, qui
soient adaptés au prélévement d’échantillons dans un milieu réactionnel
gazeux contenant des particules solides, dont la température et la

pression sont élevés, en particulier dans un milieu réactionnel dont la
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température est de 'ordre de 1000 a 1500 °C environ et dont la pression
est de 'ordre de 10 a 50 bars environ.

Selon un aspect de linvention, il est proposé une sonde de
prélévement comportant un (premier) conduit de prélévement pourvu
d’un - en particulier terminé par un - orifice de prélévement, ainsi qu'un
conduit de transport d’un fluide caloporteur — ou second conduit - qui
entoure le conduit de prélévement.

Selon un autre aspect de 'invention, il est proposé un dispositif de
prélévement d’échantillons dans un réacteur en partie au moins délimité
par une paroi, qui comporte une sonde de prélévement; la sonde
comporte un conduit de prélevement pourvu d’un orifice de prélévement
et s’é¢tendant dans le réacteur et au travers de la paroi, ainsi qu'un
conduit de transport d’un fluide caloporteur qui est en contact
thermique avec le conduit de prélévement et s’étend dans le réacteur
ainsi qu’au travers de la paroi.

En d’autres termes et selon un autre aspect de l'invention, il est
proposé un dispositif de prélévement d’échantillons dans un réacteur
comportant une paroi percée d'un orifice de passage dans lequel s’étend
un conduit de prélévement d’échantillons pourvu dun orifice de
prélévement disposé dans le réacteur; le dispositif de prélévement
comporte en outre un circuit de transport dun fluide caloporteur qui
comporte un conduit de transport s’¢tendant dans l'orifice de passage et
dans le réacteur, autour du conduit de prélévement.

Selon un autre aspect de l'invention, il est proposé un procédé de
préléevement d’é¢chantillons dans un milieu réactionnel sous pression
contenu — ou circulant — dans un réacteur comportant une paroi percée
d’un orifice dans lequel s’¢tend un conduit de prélévement d’échantillons
pourvu d'un orifice- de prélévement disposé dans le réacteur; pour
prélever des échantillons du milieu réactionnel, on maintient le conduit
de prélévement a une pression inférieure a celle du milieu réactionnel, et
on fait circuler un fluide caloporteur dont la température est inférieure a

celle du milieu réactionnel, dans un conduit de transport s’étendant
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dans lorifice de la paroi du réacteur et autour du conduit de
prélévement.

Grace a l'invention, les échantillons prélevés transportés par le
conduit de prélévement peuvent étre refroidis rapidement par le fluide
calopbrteur circulant dans le second conduit, dés leur introduction dans
le conduit de prélévement, ce qui permet de bloquer les réactions
chimiques entre les composés fluides et/ou solides prélevés, et permet
par ailleurs de maintenir le conduit de prélévement et le conduit de
transport de fluide caloporteur a des températures inférieures a celle
régnant dans le réacteur.

Selon des modes de réalisation de l'invention :

- le conduit de prélévement comporte une partie principale et une
partie secondaire reliée a la partie principale par un coude, la partie
principale du conduit de prélévement et le conduit de transport de fluide
caloporteur étant essentiellement rectilignes et coaxiaux, le conduit de
préléevement s’étendant a l'intérieur du conduit de transport du fluide
caloporteur ;

- le conduit de prélévement et le conduit de transport de fluide
caloporteur sont métalliques ;

- lorifice de prélévement est prévu a une extrémité du conduit de
prélévement, en particulier a une extrémité de la partie secondaire du
conduit de prélévement, et est sensiblement affleurant sur une face
externe du conduit de transport de fluide caloporteur;

- le conduit de transport de fluide caloporteur est pourvu
d’organe(s) déflecteur(s) - de guidage — pou} guider la circulation du
fluide caloporteur dans le conduit de transport de fluide caloporteur, et
assurer un refroidissement homogeéne du conduit de prélévement et des
échantillons prélevés;

- une paroi tubulaire, généralement cylindrique et de section
circulaire, du conduit de transport de fluide caloporteur est percée d’'un

orifice d’entrée pour le fluide caloporteur;
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- une paroi tubulaire - généralement cylindrique et de section
circulaire - du conduit de transport de fluide caloporteur est percée d'un
orifice de sortie pour le fluide caloporteur;

- le conduit de transport de fluide caloporteur comporte une
premiére paroi tubulaire percée d'un orifice d’entrée (ou de sortie) pour le
fluide caloporteur, a lintérieur de laquelle s’étend une partie
substantielle du conduit de prélévement, cette premiére paroi tubulaire
et le conduit de prélévement délimitant une premiére portion du conduit
de transport de fluide caloporteur qui présente une section transversale
annulaire;

- le conduit de transport de fluide caloporteur comporte également
une seconde paroi tubulaire percée dun orifice de sortie (ou d’entrée)
pour le fluide caloporteur, a l'intérieur de laquelle s’étend la premiére
paroi tubulaire, cette seconde paroi tubulaire et la premiére paroi
tubulaire délimitant une seconde portion du conduit de transport de
fluide caloporteur qui communique avec la premiére portion de ce
conduit et présente également une section transversale annulaire;

- le dispositif de prélévement comporte un organe de guidage en
translation pour la sonde, tel qu’un palier, de sorte que la sonde peut
coulisser au travers de l'orifice de passage prévu dans la paroi du
réacteur, afin de positionner l'orifice de prélévement a une position
déterminée dans le réacteur;

- en particulier, le dispositif de prélévement peut comporter deux
organes de guidage de la sonde en translation selon un axe commun aux
deux organes, tels que deux paliers alignés, de sorte que la sonde peut
coulisser au travers de deux orifices de passage prévus dans la paroi du
réacteur et alignés selon cet axe commun,;

- dans ce cas notamment, le dispositif de prélevement peut
comporter au moins un support pivotant pour la sonde, tel qu'une
rotule, afin de limiter les contraintes mécaniques dans la sonde et
permettre sa déformation et/ou la dilatation thermique de ses

composants ;
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- le circuit de transport du fluide caloporteur comporte un conduit
d’alimentation et un conduit d’évacuation reliés au conduit de transport
de la sonde et respectivement raccordés au refoulement et a l'aspiration
d’un circulateur, pour former un circuit ou boucle fermé(e);

-dans ce cas notamment, le dispositif de préléevement peut
comporter un échangeur thermique reliant lesdits conduits
d’alimentation et d’évacuation et agencé pour assurer un transfert de
chaleur entre le fluide caloporteur sortant de la sonde et transporté par
le conduit d’évacuation, et le fluide caloporteur entrant dans la sonde et
transporté par le conduit d’alimentation, de fagcon a abaisser la
température du fluide caloporteur circulant dans le circulateur;

- le fluide caloporteur peut étre choisi parmi des gaz, en particulier
parmi des gaz neutres, par exemple de l'azote; dans ce cas notamment,
le circuit de transport du fluide caloporteur peut étre pressurisé, la
pression régnant dans le conduit de transport de la sonde étant de
préférence supérieure a celle régnant dans le réacteur, afin d’éviter
Iintroduction du mélange réactionnel dans ce circuit lors de l'apparition
d’une fuite/fissure dans la sonde;

- la température du fluide caloporteur a l’entrée de la sonde peut
étre ajustée a une valeur supérieure ou égale au point de rosée de la
vapeur d’eau a la pression régnant dans le conduit de prélévement,
généralement a une valeur de l'ordre de 100°C environ a 300°C environ,
par exémple une valeur de lordre de 200°C environ, afin d’éviter la
condensation d’eau dans ce conduit;

- la température et le débit du fluide caloporteur a l’entrée de la
sonde peuvent étre ajustés a des valeurs permettant de maintenir la
sonde a une température inférieure a la température de dégradation des
éléments constituant la sonde, par exemple maintenant la sonde a une
température de 'ordre de 600°C environ.

D’autres aspects, caractéristiques, et avantages de linvention

apparaissent dans la description suivante qui se référe aux figures
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annexées et illustre, sans aucun caractere limitatif, des modes préférés
de réalisation de l'invention.
BREVE DESCRIPTION DES FIGURES

La figure 1 est une vue en coupe longitudinale schématique d’'une
sonde de prélévement selon un mode de réalisation.

La figure 2 est une vue en coupe longitudinale schématique d’une
sonde de prélévement selon un autre mode de réalisation.

La figure 3 est un schéma illustrant schématiquement, en vue en
coupe longitudinale, un palier de guidage d'une sonde qui équipe un
orifice d’une paroi d'un réacteur.

La figure 4 est un schéma illustrant un dispositif de prélévement
selon un mode de réalisation.

La figure S est un schéma illustrant un dispositif de prélévement
selon un autre mode de réalisation.

DESCRIPTION DETAILLEE DE L'INVENTION

Sauf indication explicite ou implicite contraire, des éléments ou
organes - structurellement ou fonctionnellement - identiques ou
similaires sont désignés par des repeéres identiques sur les différentes
figures.

Par référence aux figures 4 et 5 notamment, l'invention s’applique
en particulier a un réacteur 50 de gazéification a flux 51 entraihé
transformant une matiére carbonée en gaz de synthése.

La vitesse du flux peut étre de 'ordre de 0.2 m/s et le mélange de
gaz et de matiére organique peut présenter une masse volumique de
l'ordre de 6 kg/m3. .

La matieére carbonée peut étre injectée dans le réacteur sous forme
de particules présentant un diametre moyen de l'ordre de 200 microns
(um) environ.

L’apport d’énergie peut étre obtenu par combustion de méthane
dans l'oxygéne avec injection de vapeur d’eau pour favoriser la

complétude de la réaction par disparition du carbone.
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Le spectre granulométrique des particules carbonées évolue depuis
une zone d’injection de ces particules jusqu’a la sortie du réacteur : on
constate une diminution (idéalement une annulation) de la concentration
et du diamétre moyen des particules.

Dans la chambre 52 de réaction, le gaz de synthése est obtenu par
réaction de la vapeur d’eau sur le carbone, et la pression partielle de
vapeur d’eau, et son point de rosée, évolue en méme temps que la
réaction de gazéification.

Dans un tel réacteur, il est important de pouvoir optimiser les
conditions de fonctionnement (température, pression, état de la matiére
carbonée a l'injection, méthode d’apport d’énergie, temps de séjour), pour
obtenir le meilleur rendement. Dans le réacteur, la température peut étre
de 'ordre de 1500 °C et la pression de l'ordre de 30 bars.

Pour contréler ces parameétres de fonctionnement, il est intéressant
d’effectuer des prélévements d’échantillons du milieu réactionnel dans
plusieurs zones du réacteur afin de qualifier I’évolution spatiale des
critéres d’état d’avancement de la réaction, de la composition chimique et
phasique du milieu gazeux, et de la composition et granulométrie des
particules solides présentes dans ce milieu.

Pour évaluer la cinétique de gazéification, une ou plusieurs sondes
10 de prélévement peuvent étre disposées dans la chambre 52 de
réaction, le cas échéant espacées le long de l'axe 53 longitudinal de la
chambre 52 (ﬁguré 5).

La chambre 52 peut présenter une forme cylindrique et un
diameétre de lordre de 200 ou 300 mm. La chambre 52 est délimitée par
une paroi 54 tubulaire qui peut étre essentiellement constituée de trois
éléments coaxiaux: un tube externe en acier inoxydable, un tube
intermédiaire en alumine constituant une barriéere thermique, et un
élément tubulaire interne constitué d’un empilage de briques en
céramique.

Par référence aux figures 1 et 2 notamment, chaque sonde 10 de

prélévement comporte un conduit 11 de prélévement terminé par un
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orifice 12 de prélévement, ainsi qu'un conduit 14, 15 de transport d’'un
fluide caloporteur qui entoure le conduit 11 pour assurer son
refroidissement par le fluide caloporteur.

Par référence aux figures 4 et 5 notamment, chaque sonde 10
s’étend dans le réacteur 50 et dans un orifice 55, 56 de passage percé
dans la paroi 54.

Le conduit 11 de prélévement est raccordé a un conduit 57 servant
a transporter le flux prélevé dans le réacteur jusqu’a des appareils 58 de
mesure et d’analyse physico-chimique pouvant inclure un appareil de
chromatographie.

Le conduit 57 est équipé d’organes (non représentés) de
refroidissement et de détente du flux prélevé, ces organes permettant par
exemple d’assurer un refroidissement a pression constante puis une
détente isentropique conduisant a une température finale de l'ordre de
20 °C et d'une pression finale de l'ordre de 1 bar (absolu).

Pour que les prélévements soient représentatifs du spectre
granulométrique «ocal » de particules carbonées, c.a.d. du spectre
granulométrique des particules contenues dans la zone du réacteur
entourant l'orifice 12 de prélévement, il est utile de limiter I'accélération
des particules dans cette zone, et de réaliser un prélévement isocinétique
ou « quasi-isocinétique ».

Le caractére isocinétique du prélévement peut étre obtenu en
ajustant le débit prélevé par l'orifice 12, par la commande et la régulation
d’'un détendeur 59 a cinétique de détente contrdlée — tel qu'un détendeur
essentiellement constitué d'une machine volumétrique a palettes
rotatives - disposé en amont de 'appareil 58 rejetant un flux 60.

Un tel détendeur permet de provoquer une chute importante de la
pression du flux (essentiellement gazeux) prélevé, par exemple de 30
bars a 1 bar, avec une faible vitesse de flux dans le détendeur, ce qui
permet d’éviter de fragmenter les particules solides présentes dans ce
flux — et de modifier/dégrader le spectre granulométrique de ces

particules -.
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Pour une vitesse du flux 51 de 0.2 meétre par seconde (m/s) et une
masse volumique du milieu de 6 kg/m3, le débit prélevé dans un conduit
11 de deux millimétres de diamétre peut étre de 3.8 106 kg/s
(kilogramme par seconde) soit 2.9 Normaux centimeétre cube par seconde
(Ncc/s), environ.

Le débit de prélévement utile pour les instruments 58 d’analyse
peut étre de l'ordre de 0.1 Normaux litres par minute (Nl/mn) a 10
N1/mn.

Le débit prélevé peut étre supérieur au débit nécessaire a 'analyse,
par exemple pour que le diameétre de la buse 12 de prélevement soit
grand devant la taille des particules carbonées. Une partie du flux
prélevé peut alors étre rejetée.

A l'inverse, le débit prélevé peut étre inférieur au débit nécessaire a
I’analyse, par exemple pour limiter la taille de la sonde. Dans ce dernier
cas, 'apport d'un gaz neutre peut étre prévu en amont des instruments
58 pour diluer le flux prélevé transporté par le conduit 57.

| En maintenant le conduit 11 de prélévement a une pression
inférieure a celle du milieu réactionnel présent dans la chambre 52, et en
faisant circuler dans le conduit 14, 15 un fluide caloporteur dont la
température est inférieure a celle du milieu réactionnel - et supérieure a
celle du point de rosée des condensables présents dans le flux prélevé -,
on provoque un refroidissement rapide du flux prélevé, tout en évitant
des condensations dans le conduit de prélévement et en maintenant la
sonde a une température permettant de limiter - ou éviter - sa
dégradation thermique et chimique.

Pour que le flux prélevé soit représentatif de l’état physico
chimique « local » du flux contenu dans le réacteur, la sonde 10 peut étre
agencée et utilisée pour provoquer, au sein du flux prélevé transporté
par le conduit 11, une trempe dont la cinétique de décroissance de la
température peut étre de lordre d'un millier de degrés Celsius par

seconde, ou plus.
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Ceci peut étre obtenu notamment au travers du choix de valeurs
appropriées pour la température et le débit du fluide caloporteur.

Pour éviter que le milieu réactionnel contenu dans le réacteur ne
puisse s’introduire dans le circuit 61 de transport du fluide de
refroidissement de la sonde, la pression de ce fluide peut étre maintenue
a une valeur supérieure a la pression régnant dans le réacteur 50.

La sonde 10 de prélévement consiste essentiellement en un
échangeur thermique a tubes coaxiaux d’axe 30 — ou ‘en un tube de
prélévement refroidi -, passant au travers des passages étanches 55, 56
prévus dans la paroi 54 du réacteur, et pouvant étre déplacé
« radialement », c'est-a-dire le long d’'un axe 62 orthogonal a 'axe 53 et a
la direction du flux 51, sur une distance voisine du diameétre — ou plus
grande dimension transversale — de la paroi 54 de la chambre 52, comme
illustré par la fleche 40 figure 2.

Par référence aux figures 1 et 2 notamment, le conduit 11 de
prélévement comporte une partie principale 110 et une partie secondaire
111 reliée a la partie principale par un coude. | ‘

La partie principale 110 du conduit de prélévement et le conduit
14, 15 de transport de fluide caloporteur sont rectilignes et coaxiaux, le
conduit de prélévement s’étendant a l'intérieur du conduit de transport
du fluide caloporteur.

Le conduit 11, 110, 111 de prélévement et les conduits 14, 15 de
transport de fluide caloporteur peuvent étre réalisés en matériaux
réfractaires ou en alliages métalliques a base de fer ou de nickel tels que
les alliages vendus sous la dénomination Inconel®.

L’orifice 12 de prélévement est prévu a une extrémité de la partie
secondaire 111 du conduit de prélévement, et est sensiblement
affleurant sur une face externe 21, 23 de la paroi 20, 22 du conduit 15,
14 de transport de fluide caloporteur qui entoure le conduit 11.

Comme illustré figures 1 a 3, les conduits 14, 15 de transport de
fluide caloporteur sont équipés d’organe(s) déflecteur(s) ou chicanes 24,

25 servant a guider le fluide caloporteur circulant dans ces conduits, et a
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assurer un refroidissement homogene du conduit 11 de prélévement et
des échantillons prélevés.

A cet effet, les organes déflecteurs peuvent présenter la forme d'un
fil et s’étendre le long d’une portion d’hélice d’axe 30, a l'intérieur des
conduits 14, 15, afin de provoquer un flux hélicoidal du fluide
caloporteur dans ces conduits.

Dans le mode de réalisation illustré figure 2, la paroi tubulaire 22
du conduit 14 de transport de fluide caloporteur est cylindrique d’axe
30, de section circulaire, et percée d'un orifice 26 permettant 'entrée 27
du fluide caloporteur dans le conduit 14 au voisinage dune premiére
extrémité longitudinale de la sonde 10.

Cette paroi 22 est également percée d’un orifice 28 permettant la
sortie 29 du fluide caloporteur au voisinage d’une seconde extrémité
longitudinale (opposée a la premiére) de la sonde 10.

Cette sonde est particulierement adaptée pour s’é¢tendre au travers
du réacteur et de deux orifices de passage alignés, comme illustré figure
5. Le déplacement de la sonde au travers des orifices de passage est
facilité et modifie peu le bilan thermique de la sonde ; le contrdle de la
trempe des prélévements est ainsi facilité.

Dans le mode de réalisation illustré figure 1, le conduit de
transport de fluide caloporteur comporte une premiére paroi tubulaire 22
percée d’un orifice 28 de sortie 29 pour le fluide caloporteur, a l'intérieur
de laquelle s’é¢tend une partie substantielle de la partie 110 du conduit
11 de prélévement.

Cette premiére paroi tubulaire 22 et le conduit 11 de prélévement
délimitent une premiére portion 14 du conduit de transport de fluide
caloporteur, qui présente une section transversale annulaire.

Le conduit de transport de fluide caloporteur comporte également
une seconde paroi tubulaire 20 percée d’un orifice 26 d’entrée 27 pour le
fluide caloporteur, a lintérieur de laquelle s’étend la premiére paroi

tubulaire 22.
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Ces premiére et seconde parois tubulaires 20, 22 délimitent une
seconde portion 15 du conduit de transport de fluide caloporteur, qui
présente également une section transversale annulaire.

La seconde portion 15 du conduit de transport communique avec
la premiére portion 14 de ce conduit par l'intermédiaire d'une chambre
31 prévue a l'extrémité longitudinale de la sonde 10 qui est opposée a
I’'extrémité de la sonde équipée de raccords 32, 33 d’entrée et de sortie de
fluide caloporteur.

Le raccord 32 est solidarisé a la paroi 22 de facon amovible, afin de
faciliter le montage et le démontage de la sonde.

Les portions tubulaires concentriques 14, 15 et la chambre 31
formant le conduit de transport de fluide de refroidissement, permettent
la circulation de ce fluide en deux passes — un aller et un retour illustrés
par les fleches 34 figure 1.

Dans le mode de réalisation illustré figure 4, le dispositif de
prélévement comporte un organe de guidage en translation pour la sonde
10, tel qu’un palier, de sorte que la sonde peut coulisser au travers de
Porifice 55 de passage prévu dans la paroi 54 du réacteur, afin de
positionner Vorifice 12 de prélévement a une position déterminée dans le
réacteur.

Dans le mode de réalisation illustré figure 5, le dispositif de
prélévement comporte deux organes de guidage de chaque sonde en
translation selon un axe transversal — tel que 'axe 62 figure 4 - commun
aux deux organes, en particulier deux paliers alignés, de sorte que
chaque sonde 10 peut coulisser au travers de deux orifices 55, 56 de
passage prévus dans la paroi 54 du réacteur et alignés selon cet axe
commun.

Dans ce cas notamment, le dispositif de prélévement peut
comporter au moins un support pivotant pour la sonde, tel qu’une
rotule, qui peut étre intégré a un des paliers afin de limiter les
contraintes mécaniques dans la sonde et permettre sa déformation et/ou

la dilatation thermique de ses composants.
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Par référence a la figure 3 en particulier, la sonde 10 est protégée,
au niveau du passage étanche 55 dans la paroi 54, par un chemisage ou
manchon 41 solidaire de la paroi et refroidi par un fluide auxiliaire - tel
que de l'eau - circulant dans des conduits 43.

Le manchon 41 recoit, avec un faible jeu, un palier 42 facilitant le
coulissement de la sonde 10 selon son axe longitudinal 30, au travers du
manchon 41 et de la paroi 54.

Le palier 42 peut comporter une douille a billes et/ou une rotule
afin de limiter les contraintes meécaniques dans la sonde et/ou la
déformation de la sonde, qui sont susceptibles de résulter de gradients
de température au sein de celle-ci.

Par référence aux figures 4 et 5, le circuit 61 de transport du fluide
caloporteur comporte un conduit 63 d’alimentation et un conduit 64
d’évacuation reliés au conduit 14, 15 de transport de la sonde 10, par
Iintermédiaire des raccords repérés 32, 33 figures 1 et 2, et
respectivement raccordés au refoulement et a l’aspiration d’un
circulateur 65 pour former un circuit fermé.

Le circuit 61 du dispositif de prélévement comporte un échangeur
66 thermique reliant les conduits 63, 64 et agencé pour assurer un
transfert de chaleur entre le fluide caloporteur sortant de la sonde 10 et
transporté par le conduit 64, et le fluide caloporteur entrant dans la
sonde 10 et transporté par le conduit 63, de fagcon a abaisser la
température du fluide caloporteur retournant au circulateur 65.

Le fluide caloporteur, par exemple de 1’azote, peut étre pressurisé
afin d’éviter l'introduction du mélange réactionnel dans le circuit 61, et
sa température a 'entrée de la sonde 10 peut étre ajustée a une valeur
de l'ordre de 200°C environ.

Le débit du caloporteur est choisi notamment en fonction de la
température maximale souhaitée en sortie de sonde pour les gaz prélevés
et/ou pour le fluide caloporteur, ou de la température maximale du

corps de sonde.
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A titre d’exemple, la température de sortie de sonde du fluide
caloporteur peut étre de 'ordre de 350 °C et celle du corps de sonde peut
étre de 'ordre de 400 a 550°C.

L’échangeur 66 peut étre con¢u pour refroidir le fluide caloporteur
de 350 °C environ a 230 °C environ.

Le circuit 61 de transport du caloporteur est équipé d’organes de
controle de la température et de débit du fluide caloporteur, ainsi que
dun échangeur thermique 67 disposé en amont (par référence au sens
de circulation du caloporteur dans la boucle 61) du circulateur 65.

L’¢changeur 67 sert a évacuer de la boucle 61 I’énergie thermique
recue par la sonde 10 dans le réacteur. Cet échangeur peut étre un
échangeur a eau d’une puissance de l'ordre d'un kilowatt environ.
L’é¢changeur 67 peut étre cong¢u pour refroidir le fluide caloporteur de
230 °C environ a 80 °C environ.

Un organe 80 de pressurisation du fluide caloporteur circulant
dans la boucle 61 ainsi qu'un appareil 81 de chauffage de ce fluide sont
intégrés a la boucle 61 afin de faciliter le contrdle de la pression et de la
température du fluide caloporteur.

Comme indiqué précédemment, l'utilisation d’un fluide caloporteur
a une pression supérieure a celle régnant dans le réacteur, permet
d’éviter une fuite des produits présents dans le réacteur, vers l'extérieur
du réacteur, dans le cas d'un défaut d’étanchéité du conduit de
transport de fluide caloporteur intégré a la sonde. Dans ce cas, par
ailleurs, l'usage d'un gaz neutre comme fluide caloporteur permet
d’éviter des phénomenes indésirables causés par l'introduction du fluide
caloporteur dans le réacteur.

L’utilisation du circuit fermé 61 de transport de fluide caloporteur
permet de limiter fortement la consommation de ce fluide. Le circuit

- fermé facilite en outre la maitrise de la température et de la pression
désirées pour le fluide caloporteur circulant dans la sonde de

préléevement.
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Revendications

1 - Sonde (10) de prélevement d’¢chantillons dans un réacteur
(50), qui comporte un conduit (11) de prélevement pourvu d’un orifice
(12) de prélévement, caractérisée en ce qu’elle comporte un conduit (14,
15) de transport d’un fluide caloporteur qui entoure le conduit (11) de
prélévement pour assurer son refroidissement par le fluide caloporteur.

2 — Sonde selon la revendication 1 dans laquelle le conduit (11) de
prélévement comporte une partie principale (110) et une partie
secondaire (111) reliée a la partie principale par un coude, la partie
principale (110) du conduit de prélévement et le conduit (14, 15) de
transport de fluide caloporteur étant sensiblement rectilignes et
coaxiaux, le conduit de prélévement s’étendant a l'intérieur du conduit
de transport du fluide caloporteur.

3 - Sonde selon la revendication 2 dans laquelle lorifice (12) de
prélévement est prévu a une extrémité de la partie secondaire (111) du
conduit de prélévement, et est sensiblement affleurant sur une face
externe (21, 23) de la paroi (20, 22) du conduit (15, 14) de transport de
fluide caloporteur.

4 - Sonde selon 'une quelconque des revendications 1 a 3, dans
laquelle le conduit (14, 15) de transport de fluide caloporteur est équipé
d’organes déflecteurs (24, 25) servant a guider le fluide caloporteur
circulant dans ces conduits, et a assurer un refroidissement homogéne
du conduit (11) de prélévement et des échantillons prélevés.

5 - Sonde selon l’uné quelconque des revendications 1 a 4, dans
laquelle une paroi tubulaire (22) du conduit (14) de transport de fluide
caloporteur est percée d’un orifice (26) permettant 'entrée (27) du fluide
caloporteur dans le conduit (14) au voisinage d’une premiére extrémité
longitudinale de la sonde (10), et est percée d’un orifice (28) permettant
la sortie (29) du fluide caloporteur au voisinage d’une seconde extrémité

longitudinale de la sonde (10).
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6 - Sonde selon 'une quelconque des revendications 1 a 4, dans
laquelle le conduit de transport de fluide caloporteur comporte une
premiére paroi tubulaire (22) percée d’un orifice (28) de sortie (29) pour
le fluide caloporteur, a lintérieur de laquelle s’é¢tend une partie du
conduit (11) de prélévement, et le conduit de transport de fluide
caloporteur comporte une seconde paroi tubulaire (20) percée dun
oriﬁcé (26) d’entrée (27) pour le fluide caloporteur, a lintérieur de
laquelle s’étend la premiére paroi tubulaire (22), les premiére et seconde
parois tubulaires (20, 22) et le conduit (11) de prélévement délimitant
deux portions (14, 15) du conduit de transport de fluide caloporteur qui
communiquent par lintermédiaire d'une chambre (31) prévue a une
extrémité longitudinale de la sonde (10).

7 — Dispositif de prélévement d’échantillons dans un réacteur (50)
en partie au moins délimité par une paroi (54), qui comporte une sonde
(10) selon 'une quelconque des revendications 1 a 6, la sonde et le
conduit de traﬁsport de fluide caloporteur s’étendant dans le réacteur
ainsi qu’au travers de la paroi.

8 - Dispositif selon la revendication 7, qui comporte un organe
(41, 42) de guidage en translation pour la sonde (10), de sorte que la
sonde peut coulisser au travers d’un orifice (55) de passage prévu dans
la paroi (54) du réacteur, afin de positionner l'orifice (12) de prélévement
a une position déterminée dans le réacteur.

9 - Dispositif selon 'une quelconque des revendications 7 ou 8,
qui comporte deux organes de guidage d’'une sonde (10) en translation
selon un axe transversal (62) commun aux deux organes de guidage, de
sorte que la sonde (10) peut coulisser au travers de deux orifices (55,
56) de passage prévus dans la paroi (54) du réacteur et alignés selon cet
axe commun.

10 - Dispositif selon l'une quelconque des revendications 7 a 9,
dans lequel le conduit (11) de prélévement est raccordé a un conduit
(57) servant a transporter le flux prélevé dans le réacteur jusqu’a un

appareil (58) de mesure ou d’analyse physico-chimique, le conduit (57)
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étant équipé d’organes de refroidissement et de détente du flux prélevée,
le débit prélevé par l'orifice (12) pouvant étre ajusté par l'intermédiaire
d’un détendeur (59) disposé en amont de 'appareil (58).

11 - Dispositif selon 'une qﬁelconque des revendications 7 a 10,
qui comporte un circuit (61) de transport du fluide caloporteur, le
circuit comportant un conduit (63) d’alimentation et un conduit (64)
d’évacuation reliés au conduit (14, 15) de transport du fluide
caloporteur de la sonde (10), et respectivement raccordés au
refoulement et a ’aspiration d’un circulateur (65) pour former un circuit
fermé.

12 - Dispositif selon 'une quelconque des revendications 7 a 11,
qui comporte un échangeur (66) thermique agencé pour assurer un
transfert de chaleur entre le fluide caloporteur sortant de la sonde (10)
et le fluide caloporteur entrant dans la sonde (10).

13 - Dispositif selon I'une quelconque des revendications 7 & 12,
qui comporte plusieurs sondes (10) de préléevement sensiblement
identiques qui sont espacées le long d’un axe (53) longitudinal du
réacteur.

14 - Procédé de prélévement d’échantillons dans un milieu
réactionnel sous pression contenu ou circulant (51) dans un réacteur
(50) comportant une paroi (54) percée d’un orifice (55, 56) dans lequel
s’étend une sonde (10) selon I'une quelconque des revendications 1 a 6,
dans lequel, pour prélever des échantillons du milieu réactionnel, on
maintien le conduit (11) de prélévement a une pression inférieure a celle
du milieu réactionnel, et on fait circuler un fluide caloporteur dont la
températufe est inférieure a celle du milieu réactionnel, dans le conduit
(14, 15) de transport de la sonde (10).

15 — Procédé selon la revendication 14 dans lequel le fluide
caloporteur est un gaz.

16 — Procédé selon la revendication 14 dans lequel le fluide

caloporteur est un gaz neutre tel que de 'azote.
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17 - Procédé selon I'une quelconque des revendications 14 a 16
dans lequel le fluide caloporteur est pressuris€ a une pression
supérieure a celle régnant dans le réacteur.

18 — Procédé selon 'une quelconque des revendications 14 a 17
dans lequel la température du fluide caloporteur a l’entrée de la sonde
est ajustée a une valeur supérieure ou égale au point de rosée de la
vapeur d’eau a la pression régnant dans le conduit de prélévement de la
sonde.

19 - Procédé selon l'une quelconque des revendications 14 a 18
dans lequel la température et le débit du fluide caloporteur a l’entrée de
la sonde sont ajustés a des valeurs permettant de maintenir la sonde a
une température inférieure a la température de dégradation des
éléments constituant la sonde, par exemple maintenant la sonde a une
température de 'ordre de 600°C environ.

20 — Procédé selon 'une quelconque des revendications 14 a 19
dans lequel, dans le réacteur, la température est de 'ordre de 1500 °C
et la pression de 'ordre de 30 bars.

21 — Procédé selon 'une quelconque des revendications 14 a 20
dans lequel le débit prélevé dans le réacteur par lorifice (12) de la sonde
est ajusté pour réaliser un prélévement isocinétique ou quasi
isocinétique.

22 — Procédé selon l'une quelconque des revendications 14 a 21
dans lequel la température et le débit du fluide caloporteur sont choisis
pour provoquer, au sein du flux prélevé transporté par le conduit 11 de
prélévement de la sonde, un refroidissement dont la cinétique de
décroissance de la température est de l'ordre dun millier de degrés
Celsius par seconde, ou plus.

23 —-Réacteur de gazéification de biomasse a flux entrainé qui est
équipé d’'une sonde selon 'une quelconque des revendications 1 a 6 ou

d’un dispositif selon I'une quelconque des revendications 7 a 13.
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