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d’amplitude forte et de fréquence élevée. Les plateaux comprennent un orifice pour permettre la circulat ion de I'ensemble des phases
entre les étages ou volumes de la colonne. Ces orifices comprennent des moyens d'obturation actionnés en position ouverte pendant
I'application des impulsions de forte amplitude. La colonne de l'invention permet de contrdler le temps de séjour de la phase solide
indépendamment du temps de séjour de la phase liquide.
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Colonne pulsée pour systéme Solide/Liquide

L'invention concerne une colonne pulsée permettant de réaliser un traitement d’un systéme
comprenant une phase liquide et une phase solide.

Elle concerne plus particuliérement une colonne pulsée permettant de contrdler et régler le temps
de séjour de la phase solide dans la colonne indépendamment du temps de séjour et du débit de

la phase liquide.

Les colonnes pulsées sont souvent utilisées pour réaliser un échange intime entre une phase
solide et une phase liquide. Cet échange intervient lors du mouvement des phases dans la
colonne. Les pulsations appliquées sur le milieu contenu dans la colonne permettent d'améliorer
cet échange en maintenant les phases dispersées et en augmentant le temps de séjour de la
phase solide dans la colonne.

Il a déja été proposé des colonnes pulsées pour réaliser de tels échanges. Ainsi, le brevet

Ep 46 2897 décrit une colonne pulsée a garnissage comprenant un empilement de paniers et de
plateaux horizontaux en forme de couronnes. Le milieu contenant le liquide et le solide se trouvant
dans un panier est maintenu en agitation par application d’une premiére pulsation de faible
énergie et fréquence élevée. Une seconde pulsation d'énergie pius élevée et de faible fréquence
est appliquée pour provoquer la sortie du milieu du panier par un effet de débordement. Ainsi, la
phase solide introduite dans le panier supérieur, passera de panier en panier pour étre extraite en
bas de la colonne. Ce systeme permet d’augmenter le temps de séjour du solide dans la colonne.
En outre, l'efficacité de I'échange entre les phases obtenue par les pulsations de faible amplitutde
est limitée car la fréquence et 'amplitude de ces pulsations sont limitées pour éviter la sotie du
panier, par débordement, des particules solides pendant les phases d’échanges. Enfin, ce
dispositif ne peut étre utilisé que pour un échange solide/liquide avec circulation & contre courant
du liquide et une circulation gravitationnelle du solide, donc notamment pour une phase solide
dense.

D'autres colonnes pulsées ont été proposées dans les brevets FR 2743508 et Ep 973591. Ces

colonnes comprennent des parois segmentant la colonne en plusieurs zones adjacentes. Chaque
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paroi comprend une partie étanche interdisant tout échange entre deux zones adjacentes dans un
sens predéfini, une partie permettant un échange ou une circufation de fa phase liquide d'une
zone a la zone adjacente et enfin une troisieme partie munie d'un clapet permettant la circulation
de la phase solide d'une zone a une zone adjacente. Une pulsation de faible amplitude et
fréquence élevée est appliquée dans la colonne pour favoriser I'échange entre les différentes
phases et générer une différence de pression entre deux zones adjacentes provoquant I'ouverture

des clapets pour permettre le passage du solide d’'une zone a l'autre.

Toutefois, ces dispositifs ne permettent pas de contrdler de maniére indépendante le temps de

séjour du solide par rapport au temps de séjour du liquide.

Un des buts de la présente invention est notamment de proposer un dispositif constitué par une
colonne pulsée pour maintenir une phase solide en dispersion dans une phase liquide pendant un
certain temps permettant de contrdler et déterminer le temps de séjour des deux phases entrant
dans la colonne de maniére indépendante, ainsi que le temps de séjour du produit solide entre

chaque zone ou plateau de la colonne.

A cet effet, l'invention concerne une colonne pulsée prévue pour maintenir une phase solide en
dispersion dans une phase liquide pendant un certain temps pour permettre, par exemple, un
échange entre la phase liquide et la phase solide comprenant au moins une paroi délimitant au
moins deux zones, étages ou volumes adjacents dans ladite colonne, chaque paroi comprend une
premiére partie filtrante permettant a la phase liquide de circuler d'une zone a la zone adjacente et
empéchant la phase solide de circuler d'une zone a l'autre, une deuxieme partie formée par un
orifice permettant la circulation d’au moins la phase solide d'une zone a une autre zone adjacente.
La colonne comprend un moyen de fermeture et ouverture dudit orifice, des moyens pour
appliquer dans la colonne des pulsations de faible amplitude et fréquence élevée et des moyens
pour appliquer dans la colonne ou dans chaque volume ou zone des impulsions de grande
amplitude et fréquence faible.

Selon une caractéristiqgue de l'invention, les impulsions de forte amplitude sont appliquées avec
ouverture simultanée des moyens de fermeture ouverture des orifices de chaque paroi ou de

certains de ces moyens.

Comme le dispositif de I'invention présente deux moyens indépendants pour appliquer des
pulsations et impulsions d'amplitude et fréquence différentes et qu'il est possible de contrbler le
passage de la phase solide d'une zone ou volume de la colonne a l'autre, tout en maintenant une

circulation de la phase liquide a travers la partie filtrante des parois de chaque plateau, la colonne



10

15

20

30

35

WO 2006/037877 PCT/FR2005/002414
3

pulsée de l'invention permet d'avoir des temps de séjour de la phase solide et de la phase liquide
qui sont déterminés et contrélés de maniere indépendante ['un de I'autre.

Ainsi, le fonctionnement de la colonne pulsée de l'invention peut éire adaptée aux caractéristiques
des produits et du phénomene chimique ou physico-chimique mis en ceuvre.

En effet, le dispositif de invention permet de maintenir une phase solide en dispersion dans un
milieu liquide pendant un temps déterminé pour obtenir notamment un bon échange entre les
deux phases ou un contact intime entre ces phases. Ce dispositif permet également de maintenir
la phase solide en dispersion dans un milieu liquide pour permettre a la phase solide d’évoluer
pendant le passage dans la colonne par modification de sa structure, agglomération ou tout autre

phénomeéne physico-chimique. Ces opérations sont réalisées selon un mode continu.

Ainsi le dispositif de I'invention permet, par exemple, de réaliser le lavage de solides, des
réactions chimiques entre une phase solide et un liquide, ainsi qu'une réaction entre des
composés présents dans la phase liquide catalysée par un catalyseur hétérogéne solide constitué
par la phase solide ou présent dans la phase solide, ou tout autre procédé requérant un contact
intime entre une phase solide et une phase liquide ou de maintenir pendant un certain temps une
phase solide en dispersion dans une phase liquide pour traiter ou modifier la structure ou texture

du solide.

Selon un premier mode de realisation de l'invention, les moyens de fermeture des orifices prévus
sur chaque paroi ou plateau sont actionnés de maniére automatique par la différence de pression
créée entre deux zones adjacentes par les impulsions de forte amplitude et de fréquence faible.
Sous l'effet de ces impulsions, les moyens de fermeture sont actionnés de maniére a libérer le
passage des phases liquide et solide par 'orifice.

Selon un autre mode de réalisation de l'invention, l'actionnement de I'ouverture ou de fermeture
des moyens d'obturation des orifices de chaque plateau est réalisé par tout moyen de commande,
électriqgue, mécanique, pneumatique, électromagnétique ou analogue, de maniére indépendante
des moyens générant les impulsions de forte amplitude et de fréquence élevée. En ouire, la
commande des moyens d'obturation associés a une paroi ou un plateau peut étre indépendant

de la commande des moyens d'obturation associés & un autre plateau.

De tels modes de réalisation de l'invention permettent d'utiliser la colonne pulsée de l'invention
avec des flux liquide et solide a co-courant ou a contre-courant. De plus, les flux liquide et solide

peuvent étre ascendant ou descendant.
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En outre, cette commande des moyens de fermeture et ouverture permet de contréler et
déterminer le temps de séjour de la phase solide dans la colonne. Elle permet également d’obtenir
des temps de séjour uniformes ou trés proches et sensiblement homogénes pour toutes les
particules de tailles et poids différents constituant la phase solide. Ce résultat permet d’obtenir un

traitement homogene de la phase solide.

Dans un mode de réalisation préféré de l'invention, le sens du fiux solide dans la colonne est
avantageusement opposé au flux naturel ou gravitationnel dudit solide dans la phase liquide

associée.

Selon le premier mode de réalisation de l'invention, les moyens d’obturation peuvent étre
constitués des clapets équipés avantageusement de ressort pour les maintenir en position de
fermeture de l'orifice. Ces clapets sont actionnés par la différence de pression entre deux zones
étages ou volumes adjacents sous ['effet d'une impulsion de forte amplitude appliquée sur le
milieu contenu dans la colonne. Les clapets peuvent étre remplacés par des billes ou sphéres
reposant sur les bords de l'orifice associé et disposés dans un moyen formant cage pour limiter le
déplacement de la bille ou de la sphere. L’'ouverture de I'orifice est obtenue par déplacement de la

bille ou de la sphére sous l'effet de la différence de pression générée par les impulsons. Toutefois,

le poids de la bille ou de la sphére doit étre suffisant pour que les pulsations de faible amplitude

ne provoque pas de déplacement.

Dans un second mode de réalisation de l'invention, les moyens d'obturation sont
avantageusement constitués par des vannes commandées par tout moyen classique de

commande d’ouverture et de fermeture.

De maniéere générale, les moyens de fermeture et d’ouverture des orifices doivent permettre
l'ouverture de ceux-ci uniquement pendant la durée d’application de I'impulsion de grande
amplitude.

La colonne pulsée de l'invention par le contrdle du transfert de la phase solide d'une zone a une
autre de maniére indépendante de celle de la circulation de la phase liquide permet de déterminer
et régler le temps de séjour du solide dans la colonne et dans chaque zone ou volume de celle-ci,
quelque soit le temps de séjour de la phase liquide et quelque soit la densité et la taille des
particules solides. Comme indiqué précédemment, ce réglage peut étre effectué quelque soit le
sens de la circulation des flux liquide et solide.
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D'autres détails et avantages de l'invention apparaitront plus clairement au vu de la description
détailiée d'un mode de réalisation de l'invention faite en référence aux figures annexées, dans
lesquelles :

e La figure 1 est une vue schématique en coupe d'une colonne pulsée selon un premier mode
de réalisation de ['invention schématisant le fonctionnement de celle-ci,

o Les figures 2a, 2b, 2c sont des coupes partielles de la colonne pulsée de f'invention selon
un second mode de réalisation de I'invention montrant différentes phases de
fonctionnement de la colonne pulsée de l'invention.

En référence a la figure 1, un mode de réalisation de la colonne pulsée 1 de l'invention comprend
le corps 2 de la colonne formée par un tube, avantageusement cylindrique, a l'intérieur duquel

s'effectue I'échange entre les phases liquide et solide.

La colonne 1 comprend a sa partie inférieure, un tube 3 ou réservoir de diameétre plus grand que

celui du corps 2 de la colonne dans le mode de réalisation illusiré.

Ce réservoir 3 est séparé du corps de Ia colonne par une premiére paroi 4 constituée par une
matiére filtrante. Cette paroi ou plateau 4 empéche la phase solide de pénétrer dans le réservoir
3.

Le réservoir 3 est relié & des moyens 5 permettant de générer des pulsations de faible amplitude
et de fréquence élevée dans la phase liquide contenu dans le réservoir 3 et dans toute la phase
liquide contenue dans le corps 2 de la colonne 1. Les moyens 5 sont par exemple, constitués par
un piston 6 relié a un moteur pneumatique ou électrique (non représenté) et animé d'un
mouvement de va et vient de fréquence élevée et faible amplitude. Ce mode de réalisation des
moyens 5 de génération de pulsations de faible amplitude est donné uniquement a titre indicatif
sans limitation de la portée de l'invention. Ainsi, d'autres moyens de génération de pulsation

peuvent étre utilisés comme un systéme a membrane ou analogue.

Le réservoir 3 est également relié par le tube 7 a des moyens 8 de génération d'impulsion
d'amplitude élevée et de faible fréquence.

Ces moyens 8 peuvent également étre constitués par un piston refié a un moteur (non illustré).



10

15

20

30

35

WO 2006/037877 PCT/FR2005/002414
6

Comme pour les moyens 5 de génération de pulsations de faible amplitude, la description ci-
dessus des moyens de génération d'impulsions d'amplitude élevée est donnée uniquement a titre

d'illustration sans limitation de la portée de l'invention.
Dans le mode de réalisation illustré, le réservoir 3 comprend une sortie 9 de la phase liquide.

La colonne d'invention est divisée, dans sa partie correspondant au corps 2, en plusieurs zones
ou volumes V1 a Vx. par des parois ou plateaux 10. Le plateau 10 est constitué par une paroi
filtrante permettant le passage d'un liquide depuis le volume V.1 au volume V.

Le plateau 10 comprend, dans le mode de réalisation illustré, un orifice central 11. Une bille ou
sphére 12 est disposée sur le dit orifice, les parois de l'orifice 11 servant de sieége pour la bille ou
sphére. Des éléments 13 en forme de tige définissent une cage dans laquelle la bifle ou sphere 12
peut se déplacer.

La colonne 1 pulsée de l'invention comprend a sa partie haute une alimentation 14 en phase
liquide et une sortie 15 de la phase solide. Cette derniere est située dans le volume ou étage V

situé au dessus de la derniere paroi 10.

Les plateaux 10 sont fixés dans la colonne selon les moyens habituels et bien connus de I'nomme

du métier.

Ainsi, selon l'invention un flux de liquide est alimenté par le conduit 14 et soutiré par le conduit 9.

le liquide traverse les parois 10 a travers les surfaces filirantes.

La phase solide a traiter est alimentée par le conduit 16 dans le volume V; situé au dessus de la
paroi filtrante 4.

Pour améliorer le contact entre la phase solide et la phase liquide, des pulsations de faibles
amplitude et fréquence élevée sont appliquées par les moyens 5 sur la phase liquide contenue

dans la colonne.

Selon une fréquence déterminée, une impulsion de forte amplitude est appliquée par les moyens
7 sur le liquide contenu dans la colonne 1. Sous l'effet de cette impulsion, la différence de
pression créée entre deux volumes adjacents provoque le mouvement de la bille 12 permettant au
mélange contenu dans le volume ou étage inférieur a la paroi équipée de ladite bille de s’écouler
dans le volume ou étage adjacent.
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En déterminant la fréquence d'application des impulsions d'amplitude élevée, il est possible de
définir et contrdler le temps de séjour de la phase solide indépendamment du temps de séjour de

la phase liquide.

Par ailleurs, la colonne de l'invention peut étre utilisée avec un flux solide et un flux liquide co-
courant ascendant ou descendant ou a contre-courant. Il est également possible d'utiliser cette
colonne avec des flux liquide et solide ascendant selon les caractéristiques des produits & traiter
ainsi que la nature de I'échange.

Les figures 2a a 2c illustrent différents modes de fonctionnement de la colonne de l'invention.
Ainsi, la figure 2a illustre un mode de fonctionnement dans lequel les vannes sont en position
ouverte quand une impulsion F est appliquée (dessins de droite et gauche ) puis en position
fermée pour permettre un mélange des deux phases dans chaque étage de la colonne sous I'effet
des pulsations de faible amplitude.

Dans le mode de fonctionnement de la figure 2b, les vannes sont en position ouverte pendant
Fapplication de I'impulsion de forte amplitude F, tandis que certaines vannes (une sur deux dans
'exemple illustré) sont maintenues en position ouverte pendant la phase de mélange. Ce mode
de fonctionnement illustre la souplesse d’utilisation de la colonne qui permet de régler le nombre
d’étages ou leur volume selon la nature des phases a traiter.

Enfin, il est possible d’avoir le mélange des phases uniquement dans un étage sur deux de la
colonne, comme illustré a la figure 2c, les autres étages intermédiaires contenant la phase liquide
sans phase solide. Ce mode de fonctionnement permet de garantir, dans certaines cponditions,
un temps de séjour identique et homogene pour tout les produits solides alimentés dans la
colonne, quelque soit leur dimension et poids et la répartition granulométrique de la phase solide.
Un exemple de fonctionnement de la colonne de T'invention réalisé avec des billes de polystyréne
de diametre de 200um et de densité 1,05 et comme phase liquide de I'eau illustre le contrdle et la
détermination du temps de séjour du solide en fonction de la fréquence d’application des
impulsions d’amplitude élevée. la colonne comprends 10 étages de 10 cm de hauteur et de 10 cm
de diamétre. Une impulsion est appliquée pendant 4 secondes pour forcer la phase solide
contenue dans un étage de passer dans I'étage adjacent. Le temps de séjour du solide a été
mesuré pour différentes fréquence d’application des impuisions F d’amplitude élevée. Les
résultats obtenus sont indiqués dans le tableau [ ci-dessous :
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Tableau |
Exemple Fréquence d’application des Temps de séjour de la phase solide
impulsions F (s) (s)
1 4 114
2 10 150
3 50 685
4 200 2346
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Revendications

Colonne pulsée permettant de maintenir une phase solide en suspension dans une phase
liquide pendant un temps déterminé comprenant des parois ou plateaux délimitant des
volumes ou étages adjacents dans ladite colonne, les dites parois comprennent une premiére
partie filtrante permettant uniquement a la phase liquide de circuler d'une zone a l'autre, une
deuxiéme partie formée par un orifice permettant la circulation du mélange de phases contenu
dans une zone dans une autre zone adjacente, ledit orifice étant associé & un moyen
d'obturation, et des moyens pour générer et appliquer sur le mélange contenu dans la colonne
des pulsations de faible amplitude et fréquence élevée caractérisé en ce gu'elle comprend des
moyens d'application d'impulsions de forte amplitude selon une fréquence faible et
determinge, appliquées de maniére simultanée a l'ouverture d'au moins un des moyens
d'obturation des orifices des parois ou plateaux.

Colonne selon la revendication 1, caractérisée en ce qu’ elle comprend plusieurs parois ou

plateaux définissant plusieurs étages ou volumes dans la colonne.

Colonne selon la revendication 1 ou 2, caractérisée en ce qu'elle comprend & une de ses

extrémités une paroi ou plateau constitué par une paroi filtrante

Colonne selon l'une des revendications précédentes caractérisée en ce qu'elle comprend &
une de ces extrémités une partie formant réservoir de la phase liquide séparée de la colonne

par une paroi constituée par une matiére filtrante.

Colonne selon l'une des revendications précédentes, caractérisée en ce que les moyens
d'obturation des orifices des parois ou plateaux de la colonne sont formés par une sphére ou
bille reposant sur les bords de l'orifice associé et disposée dans un moyen formant une cage
pour limiter les déplacements de la bille ou sphére.

Colonne selon I'une des revendications 1 a 4, caractérisée en ce que les moyens a
d'obturation des orifices des parois ou plateaux de la colonne sont formés par un clapet

associé a un ressort pour maintenir le clapet en position fermé sur P'orifice de chaque paroi ou
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plateau, et permettant son ouverture sous la pression générée par les impulsions de forte
amplitude.

Colonne selon I'une des revendications 1 & 4, caractérisée en ce que les moyens d'obturation
des orifices des parois ou plateaux de la colonne sont formées par des vannes associés a des
moyens de commande d'ouverture et de fermeture

Colonne selon l'une des revendications 4 a 7, caractérisée en ce que les pulsations
d'amplitude faible et de fréquence élevée sont appliquées sur le liquide contenu dans le

réservoir.

Colonne selon I'une des revendications 4 a 8, caractérisée en ce que les impulsions
d'amplitude élevée et de fréquence faible sont appliquées sur le liquide contenu dans le

réservoir.

Utilisation d'une colonne selon 'une des revendications précédentes, pour le lavage d'un
solide.

Utilisation d'une colonne selon ['une des revendications 1 & 9, pour I'échange entre une phase
solide et une phase liquide.
Utilisation d'une colonne selon I'une des revendications 1 & 9 pour la réalisation d'une réaction

chimique.

Utilisation d'une colonne selon I'une des revendications 1 a 9 pour la réalisation d'un
traitement d’une phase solide pour modifier satructure et/ou sa texture
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