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Dispositif de séparation d'un mélange de fluides par distillation microfluidique.

Dispositif de séparation d’'un mélange de fluides par
distillation microfluidique

L’invention concerne un dispositif (20) de séparation
d’'un mélange de fluides par capillarité, du type comportant :
un conduit (26) de séparation ; une premiére (64) et une se-
conde (66) sorties de fluide, ménagées aux extrémités du
conduit ; et une entrée (68) de fluide ;

le conduit comportant : un premier canal (40) apte a gui-
der un flux de liquide par capillarité ; un deuxieme canal (42)
apte a guider un flux de gaz, les premier et deuxiéme ca-
naux étant délimités par une interface (60) permettant des
échanges de matiere entre lesdits flux.

Le premier canal comprend une surface de fond (46) et
une pluralité de plots (44) en saillie ; et chaque plot com-
prend une extrémité (48), les extrémités des plots formant
une surface continue avec l'interface (60).

Figure pour l'abrégé: Figure 3




Description

Titre de l'invention : Dispositif de séparation d’un mélange de
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fluides par distillation microfluidique

La présente invention concerne un dispositif de séparation d’un mélange de fluides
par distillation microfluidique, du type comportant : un conduit de sé€paration fluidique,
s’étendant entre une premicre et une seconde extrémités ; une premicre et une seconde
sorties de fluide, ménagées respectivement a la premicre et a la seconde extrémités du
conduit de séparation ; une entrée de fluide ménagée respectivement a une premicre
distance de la premicre sortie et a une seconde distance de la seconde sortie, chacune
des premiere et seconde distances étant non nulle ; le conduit de séparation
comportant : un premier canal comprenant une pluralité de reliefs formant un réseau
apte a guider un premier flux de liquide par capillarité, de 1’une vers 1’autre des
premicre et seconde extrémités ; un deuxieme canal apte a guider un deuxicme flux de
gaz de I'une vers I’autre des premicre et seconde extrémités, les premier et deuxicme
canaux ¢étant délimités par une interface s’étendant selon une direction de guidage
desdits flux et permettant des échanges de matiere entre lesdits flux ;une dimension de
I’interface perpendiculairement a la direction de guidage des flux étant inférieure ou
égale a 10 mm.

Le terme « distillation microfluidique » se réfere aux dispositifs de distillation
réalis€s a une échelle a laquelle la gravité devient moins importante que les forces de
capillarité s’exercant sur les fluides.

I1 est courant de séparer des mélanges liquides par distillation. Cependant, la dis-
tillation requiert des volumes importants qui ne sont pas compatibles avec tous les
besoins. C’est le cas, entre autres, des applications microfluidiques.

Le document US2008/0275653 se rapporte a un dispositif de microdistillation flash,
dans lequel le milieu a analyser est partiellement évaporé, puis s€paré a I’aide d’un
systeme capillaire qui retient la phase liquide. Les flux liquide et gazeux circulent a co-
courant. Un tel dispositif peut conduire a des performances insuffisantes en termes de
séparation.

Les travaux de K.F. Lam et. al., « On-chip microscale distillation for acetone-water
separation », 14th International Conference on Miniaturized Systems for Chemistry
and Life Science, 7 octobre 2010, Groningen, NL, montrent un dispositif de distillation
microfluidique comprenant deux zones paralleles, 1’une des deux zones comportant un
maillage de micropiliers aptes a retenir la phase liquide par capillarité. Un tel amé-
nagement permet un écoulement des flux liquide et gazeux a contre-courant, favorable

a la séparation des composés, mais présente une faible interface d’échange entre les
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flux.

La présente invention a pour but d’améliorer les dispositifs existants en favorisant
I’échange de matiere entre les flux liquide et gaz, pour une meilleure séparation des
composés du milieu traité.

A cet effet, ’invention a pour objet un dispositif de séparation du type précité, dans
lequel : le premier canal comprend une surface de fond ; la pluralité de reliefs
comprend une pluralité de plots en saillie par rapport a la surface de fond ; et chaque
plot comprend une extrémité libre opposée a la surface de fond, les extrémités libres de
la pluralité de plots formant une surface sensiblement continue avec 1’ interface entre
les premier et deuxiéme canaux.

Suivant d’autres aspects avantageux de I’invention, le dispositif de séparation
comporte ’une ou plusieurs des caractéristiques suivantes, prises isolément ou suivant
toutes les combinaisons techniquement possibles :

- Pinterface entre les premier et deuxieme canaux est sensiblement plane ;

- chacun de la pluralité de plots présente une forme sensiblement tronconique ;

- une dimension du conduit de séparation, perpendiculairement a 1’interface entre les
premier et deuxieme canaux, est inférieure a 75%, préférentiellement inférieure a 50%,
plus préférentiellement inférieure a 15%, de la dimension de I’interface perpendicu-
lairement a la direction de guidage des flux ;

- le deuxieme canal comprend une paroi sensiblement lisse en vis-a-vis de la paroi de
fond du premier canal ;

- la premicre distance entre 1’entrée de fluide et la premicre sortie représente entre
1/3 et 2/3 d’une distance entre les premicre et deuxieme sorties ;

- le conduit de séparation s’étend de maniere sensiblement rectiligne entre les
premicre et seconde sorties ;

- le dispositif de séparation est configuré de sorte que I’interface entre les premier et
deuxiéme canaux soit disposée sensiblement horizontalement ;

- le dispositif de séparation comprend en outre un organe de chauffage a proximité de
la premiere sortie et un organe de refroidissement a proximité de la seconde sortie, de
sorte a créer un gradient de température entre les premicre et seconde sorties.

L’invention se rapporte en outre a une installation de séparation d’un mélange de
fluides par distillation microfluidique, comportant : un dispositif de distillation micro-
fluidique tel que décrit ci-dessus ; une canule d’entrée de fluide, reliée a I’entrée dudit
dispositif ; et une premicre et une seconde canules de sortie de fluide, reliées respec-
tivement a la premiére et a la seconde sorties dudit dispositif.

L’invention sera mieux comprise a la lecture de la description qui va suivre, donnée
uniquement a titre d’exemple non limitatif et faite en se référant aux dessins sur

lesquels :
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[Fig.1] la [Fig.1] est une représentation schématique d’une installation de séparation
de fluides selon un mode de réalisation de I’invention ;

[Fig.2] la [Fig.2] est une vue latérale, en coupe partielle, d’un dispositif de séparation
faisant partie de I’installation de la [Fig.1] ;

[Fig.3] la [Fig.3] est une vue de détail, en section, du dispositif de la [Fig.2] ; et

[Fig.4] la [Fig.4] est une vue de détail, en coupe, du dispositif de la [Fig.2].

La [Fig.1] est une représentation schématique d’une installation 10 de séparation de
fluides selon un mode de réalisation de I’invention.

Plus précisément, I’installation 10 est une installation de distillation microfluidique,
pour la séparation d’un mélange de fluides au moyen d’un gradient de température et
de phénomenes de capillarité.

L’installation 10 comporte : un dispositif 12 de distillation microfluidique selon un
mode de réalisation de I’invention ; une canule 14 d’entrée de fluide ; et une premiere
16 et une seconde 18 canules de sortie de fluide.

Le dispositif 12 de distillation microfluidique, représenté plus en détail sur la [Fig.2],
comporte : une colonne 20 de distillation microfluidique selon un mode de réalisation
de I'invention ; un support 22 ; et un module thermique 24.

Les figures 3 et 4 montrent des vues de détail, en coupe, de la colonne 20 de dis-
tillation microfluidique.

Dans la description qui suit, on consideére une base orthonormée (X, Y, Z) associée a
la colonne 20, au dispositif 12 et a I’installation 10, la direction Z représentant la
verticale. La [Fig.1] tient compte uniquement de la direction X mais pas des directions
Y et Z.

La colonne 20 comporte un conduit 26 de sé€paration fluidique. Le conduit 26 s’étend
entre une premiere 27 et une seconde 28 extrémités, visibles sur la [Fig.2].

Dans le mode de réalisation représenté, le conduit 26 est sensiblement rectiligne et
s’étend selon la direction X. Une longueur du conduit 26 entre les premiere et seconde
extrémités est de 1’ordre de quelques centimetres, par exemple entre 5 et 10 cen-
timetres. En variante non représentée, le conduit de séparation fluidique présente une
forme non rectiligne avec par exemple une ou des portions recourbées. Le conduit a
par exemple une forme en S ou en serpentin afin d’augmenter sa longueur totale.

Dans le mode de réalisation représenté, la colonne 20 comporte un bloc inférieur 30
et un bloc supérieur 32 assemblés ’'un a I’autre. Chacun desdits blocs s’étend sen-
siblement selon la direction X. Les blocs inférieur 30 et supérieur 32 sont en contact
I’un avec I’autre au niveau d’une surface de jonction 34, 36 s’étendant dans un plan
(X, Y). Le bloc supérieur 32 est placé sur le bloc inférieur 30 selon la verticale Z.

Dans le mode de réalisation représenté, le conduit 26 est formé par I’assemblage d’un

canal inférieur 40, ménagé dans le bloc inférieur 30, et d’un canal supérieur 42,
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ménagé dans le bloc supérieur 32.

Le canal inférieur 40 comprend une pluralité de reliefs 44 formant un réseau apte a
guider un flux de liquide par capillarité.

Plus précisément, le canal inférieur 40 comprend une surface de fond 46 et une
pluralité de plots 44, en saillie par rapport a ladite surface de fond et formant ladite
pluralité de reliefs.

La surface de fond 46 s’étend selon un plan (X, Y) parallele a la surface de jonction
34 du bloc inférieur 30. Chaque plot comprend une extrémité libre 48 opposée a la
surface de fond 46. De préférence, les plots 44 ont des hauteurs 49 sensiblement égales
entre elles, la hauteur d’un plot 44 étant mesurée entre la surface de fond 46 et
I’extrémité libre 48. Dans le mode de réalisation représenté, les extrémités libres 48 de
la pluralité de plots 44 sont planes et sensiblement coplanaires a la surface de jonction
34 du bloc inférieur 30.

La forme des plots 44 et la distance entre lesdits plots est destinée a permettre un
écoulement de liquide par capillarité entre lesdits plots, et plus précisément a la
formation de ménisques a faible rayon de courbure, comme détaillé ci-apres.

Dans le mode de réalisation représenté, chaque plot 44 présente une forme sen-
siblement tronconique, chaque extrémité libre 48 ayant notamment un contour
circulaire. En variante non représentée, chaque plot a par exemple une forme cy-
lindrique de base circulaire ou polygonale, ou encore une forme de cdne, tronqué ou
non, de base polygonale telle qu’une forme de pyramide tronquée.

Dans le mode de réalisation représenté, comme visible sur la [Fig.4], les plots 44 sont
alignés selon un maillage carré disposé a 45° par rapport aux axes X et Y. Chaque plot
44 €loigné d’un bord du canal inférieur 40 est en contact avec quatre plots adjacents
dudit maillage. En variantes non représentées, le maillage carré est disposé selon les
axes X et Y, ou encore le maillage présente un motif de losange non carré.

Une distance 50 de centre a centre entre deux plots 44 alignés selon X ou selon Y est
inférieure a 500 um pour permettre 1’écoulement de liquide par capillarité entre lesdits
plots. De préférence, la distance 50 est comprise entre 50 um et 500 um. Dans le mode
de réalisation représenté, la distance 50 est de 1’ordre de 150 pm.

Dans le mode de réalisation représenté, le bloc inférieur 30 est formé de silicium
cristallin et le canal inférieur 40 est formé par gravure chimique dans ledit bloc
inférieur. La forme des plots 44 est conditionnée par la structure de type diamant du
cristal de silicium. En variante, le canal inférieur est par exemple formé par gravure
plasma dans un substrat adapté.

Le canal supérieur 42 comprend une surface supérieure 52 s’étendant sensiblement
selon un plan (X, Y) parallele a la surface de jonction 36 du bloc supérieur 32. Dans le

mode de réalisation représenté, le canal supérieur 42 présente des parois lisses et sans
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aspérités, avec une profondeur 54 entre la surface supérieure 52 et la surface de
jonction 36.

Dans le mode de réalisation représenté, afin de laisser visible I’intérieur du conduit
26 de séparation, le bloc supérieur 32 est formé d’un matériau transparent tel que du
Pyrex. Le canal supérieur 42 est formé par gravure dans ledit bloc supérieur.

Le canal inférieur 40 et le canal supérieur 42 présentent une méme largeur 56 selon
Y, ladite largeur étant constante selon X. Les canaux inférieur et supérieur sont ainsi
assemblables pour former le conduit 26, comme visible sur la [Fig.3]. Dans ledit
conduit 26, les canaux inférieur 40 et supérieur 42 sont délimités par une interface 60,
coplanaire des extrémités libres 48 des plots 44 du canal inférieur.

Le conduit 26 de séparation présente ainsi une hauteur 62 totale selon Z, égale a la
somme de la profondeur 54 du canal supérieur et de la hauteur 49 des plots du canal
inférieur.

De préférence, la hauteur 62 totale du conduit 26 est inférieure a 75%, plus préféren-
tiellement inférieure a 50%, encore plus préférentiellement inférieure a 15%, de la
largeur 56 dudit conduit. Ladite largeur 56 est notamment inférieure ou égale a 1 cm,
plus préférentiellement inférieure ou €gale a 5 mm. Ladite largeur 56 est par exemple
de I'ordre de 1 mm.

La colonne 20 comporte en outre : une premiere 64 et une seconde 66 sorties ; et une
entrée 68 de fluide. Lesdites sorties et ladite entrée ouvrent sur le conduit 26 de sé-
paration.

Les premicre 64 et seconde 66 sorties de fluide, visibles sur la [Fig.2], sont ménagées
respectivement a la premicre 27 et a la seconde extrémités 28 du conduit 26 de sé-
paration.

L’entrée 68 de fluide, visible sur la [Fig.3], est ménagée respectivement a une
premiere distance 70 de la premiere sortie 64 et a une seconde distance 72 de la
seconde sortie 66.

Chacune des premiere 70 et seconde 72 distances est non nulle. De préférence, un
ratio entre les premicre et seconde distances est compris entre 0,5 et 2 et est préféren-
tiellement proche de 1.

Dans le mode de réalisation représenté, comme visible sur la [Fig.3], 'entrée 68 est
matérialis€e par une rainure formée dans le bloc supérieur 32 et débouchant dans le
canal supérieur 42. D’autres configurations sont possibles en variantes non re-
présentées, telle qu’une rainure formée dans le bloc inférieur 30 et débouchant dans le
canal inférieur.

Dans I'installation 10 de la [Fig.1], la canule d’entrée 14 est reliée a I’entrée 68 de la
colonne 20 ; et les premiere 16 et seconde 18 canules de sortie sont reli€es respec-

tivement a la premiére 64 et a la seconde 66 sorties de la colonne 20.
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Le support 22 et le module thermique 24 du dispositif 12 de distillation micro-
fluidique vont maintenant étre décrits.

Le support 22 comporte une premiere 80 et une seconde 82 machoires de serrage et
un socle 84.

Les premiere 80 et seconde 82 machoires de serrage sont disposées de part et d’autre
de la colonne 20, respectivement au niveau de la premiere 27 et de la seconde 28 ex-
trémités du conduit 26. Les premiere 80 et seconde 82 machoires de serrage permettent
d’assembler les canules 14, 16, 18 a 1’entrée 68 et aux sorties 64, 68 de la colonne 20.

Le socle 84 est formé d’un matériau isolant thermique. Ledit socle est disposé sous
les machoires 80, 82 de serrage. Le socle est fixé auxdites machoires 80, 82 ou, alter-
nativement, les méachoires 80, 82 sont posées sans fixation sur ledit socle 84.

Le socle 84 comporte une premiere 86 et une seconde 88 gorges s’étendant selon Y,
disposées sous la colonne 20, respectivement en vis-a-vis de la premiere 27 et de la
seconde 28 extrémités du conduit 26.

Le module thermique 24 comporte un diffuseur thermique 90, une source chaude 92
et une source froide 94.

Le diffuseur thermique 90 comporte une plaque 95 formée d’un matériau ther-
miquement conducteur, tel que 1’aluminium. Ladite plaque 95 est disposée sous la
colonne 20, en contact avec le bloc inférieur 30. La plaque 95 s’étend selon X entre
une premicre et une seconde extrémités, respectivement en vis-a-vis de la premicre 27
et de la seconde 28 extrémités du conduit 26.

De maniere optionnelle, la plaque 95 comporte des orifices 96 distribués selon X et
permettant d’accueillir un thermocouple.

La source chaude 92 est disposée dans la premiere gorge 86 et est apte a fournir de la
chaleur a la colonne 20. La source chaude est par exemple une résistance €lectrique
chauffante.

La source froide 94 est disposée dans la seconde gorge 88 et est apte a refroidir la
colonne 20. La source froide est par exemple un circuit d’eau froide passant par la
seconde gorge 88.

Le diffuseur thermique 90 comporte en outre : un premier barreau 97 thermiquement
conducteur, s’étendant selon Y et disposé€ entre la source chaude 92 et la premiere
extrémité de la plaque 95 ; et un second barreau 98 thermiquement conducteur,
s’étendant selon Y et disposé entre la source froide 94 et la seconde extrémité de la
plaque 95.

Un procédé de fonctionnement de I’installation 10 va maintenant &tre décrit dans le
cas d’un mélange de liquides.

La source chaude 92 et la source froide 94 du module thermique 24 du dispositif 12

de distillation microfluidique sont mises en fonctionnement, de maniere a créer un
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gradient thermique entre la premicre et la seconde extrémités de la plaque 95.

La colonne 20 étant au contact de ladite plaque 95, il se forme donc dans le conduit
26 de séparation : une zone chaude 100 ([Fig.1]) ou zone d’évaporation, proche de la
premiere extrémité 27 ; et une zone froide 102, ou zone de condensation, proche de la
seconde extrémité 28.

Un mélange liquide de composés a séparer est alors injecté au niveau de I’entrée 68
de la colonne 20.

En raison du phénomene de capillarité entre les plots 44, le liquide se répartit préfé-
rentiellement le long du canal inférieur 40.

Arrivé au contact de la zone chaude 100, le mélange liquide est partiellement
vaporisé. Le gaz ainsi formé crée un flux 104 dans le canal supérieur 42, en direction
de la zone froide 102. Au contact de ladite zone froide, le gaz est partiellement
condensé et alimente a nouveau un flux 106 de liquide dans le canal inférieur 40 en
direction de la zone chaude 100.

Le flux 106 de liquide et le flux 104 de gaz circulent donc a contre-courant a
I’intérieur du conduit 26, respectivement dans le canal inférieur 40 et dans le canal
supérieur 42.

La taille et I’espacement réduits entre les plots 44 permet a la phase liquide de
former, entre lesdits plots, une pluralité de ménisques de faible rayon de courbure. Une
différence de pression de I’ordre de quelques mbars est ainsi créée entre la phase
liquide et la phase gazeuse. Cette différence de pression permet de maintenir stable
I’interface gaz/liquide et favorise le fonctionnement a contre-courant.

La surface d’échange liquide/gaz s’étend sensiblement sur 1’interface 60 entre les
canaux inférieur 40 et supérieur 42. La largeur 56 importante de I’interface 60, compa-
rativement a la hauteur 62 totale du conduit 26, favorise également les échanges de
matiere entre les phases liquide et gazeuse.

Un distillat 108 ([Fig.1]) est récupéré au niveau de la seconde sortie 66, par la
seconde canule de sortie 18. Un résidu 110 de distillation est récupéré au niveau de la
premiere sortie 64, par la premiere canule de sortie 16.

Avec un débit d’alimentation faible au niveau de I’entrée 68, ledit débit étant de
I’ordre de 30 a 300 uL/heure, la colonne 20 et I’installation 10 permettent d’obtenir des
séparations correspondant a une hauteur de plateau théorique d’environ 3 cm.

La largeur importante 56 du conduit 26, comparativement a sa hauteur 62, permet a
I’interface 60 de présenter une aire élevée par rapport a la hauteur 49 du canal inférieur
40. Une aire interfaciale importante comparativement a la profondeur du canal
améliore la performance de la colonne en diminuant la hauteur de plateau théorique.

En outre, la largeur importante 56 permet de limiter les pertes de charge liées au dé-

placement de la phase liquide entre les plots 44. 11 est donc possible de travailler a des



débits supérieurs a ceux de 1’état de la technique, tout en demeurant dans une plage de

stabilit€ du systeme.



[Revendication 1]

[Revendication 2]

[Revendication 3]

[Revendication 4]

Revendications
Dispositif (12, 20) de séparation d’un mélange de fluides par distillation

microfluidique, ledit dispositif comprenant : un conduit (26) de sé-
paration fluidique, s’étendant entre une premicre et une seconde ex-
trémités ; une premicre (64) et une seconde (66) sorties de fluide,
ménagées respectivement a la premicre et a la seconde extrémités du
conduit de séparation ; une entrée (68) de fluide ménagée respec-
tivement a une premiere distance (70) de la premicre sortie et a une
seconde distance (72) de la seconde sortie, chacune des premicre et
seconde distances étant non nulle ;

le conduit de séparation comportant : un premier canal (40) comprenant
une pluralité de reliefs (44) formant un réseau apte a guider un premier
flux de liquide par capillarité, de 1’une vers I’autre des premicre et
seconde extrémités ; un deuxieme canal (42) apte a guider un deuxi¢me
flux de gaz de I’une vers 1’autre des premiere et seconde extrémités, les
premier et deuxieme canaux €tant délimités par une interface (60)
s’étendant selon une direction (X) de guidage desdits flux et permettant
des échanges de maticre entre lesdits flux ;

une dimension (56) de I'interface perpendiculairement a la direction de
guidage des flux étant inférieure ou égale a 10 mm ;

le dispositif de séparation étant caractérisé en ce que : le premier canal
comprend une surface de fond (46) ; la pluralité de reliefs comprend une
pluralité de plots (44) en saillie par rapport a la surface de fond ; et
chaque plot comprend une extrémité libre (48) opposée a la surface de
fond, les extrémités libres de la pluralité de plots formant une surface
sensiblement continue avec I’interface (60) entre les premier et
deuxieme canaux.

Dispositif de séparation selon la revendication 1, dans lequel I’interface
(60) entre les premier et deuxiéme canaux est sensiblement plane.
Dispositif de séparation selon la revendication 1 ou la revendication 2,
dans lequel chacun (44) de la pluralité de plots présente une forme sen-
siblement tronconique.

Dispositif de séparation selon I’une des revendications précédentes,
dans lequel une dimension (62) du conduit de séparation, perpendicu-
lairement a I’interface (60) entre les premier et deuxieme canaux, est in-
férieure a 75%, préférenticllement inférieure a 50%, plus préféren-

tiellement inférieure a 15%, de la dimension (56) de I'interface perpen-



[Revendication 5]

[Revendication 6]

[Revendication 7]

[Revendication 8]

[Revendication 9]

[Revendication 10]
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diculairement a la direction (X) de guidage des flux.

Dispositif de séparation selon I’une des revendications précédentes,
dans lequel le deuxieme canal comprend une paroi (52) sensiblement
lisse en vis-a-vis de la paroi de fond (46) du premier canal.

Dispositif de séparation selon I’une des revendications précédentes,
dans lequel la premiere distance (70) entre ’entrée (68) de fluide et la
premiere sortie (64) représente entre 1/3 et 2/3 d’une distance entre les
premiere et deuxieme sorties.

Dispositif de séparation selon I’une des revendications précédentes,
dans lequel le conduit (26) de séparation s’étend de manieére sen-
siblement rectiligne entre les premiere (64) et seconde (66) sorties.
Dispositif de séparation selon I’une des revendications précédentes,
configuré de sorte que I’interface (60) entre les premier et deuxiéme
canaux soit disposée sensiblement horizontalement.

Dispositif (12) de séparation selon 1’une des revendications précédentes,
comprenant en outre un organe de chauffage (92) a proximité de la
premiere sortie (64) et un organe de refroidissement (92) a proximité de
la seconde sortie (66), de sorte a créer un gradient de température entre
les premiere et seconde sorties.

Installation (10) de séparation d’un mélange de fluides par distillation
microfluidique, comportant : un dispositif (12) de distillation micro-
fluidique selon 1’'une des revendications précédentes ; une canule (14)
d’entrée de fluide, reliée a I’entrée (68) dudit dispositif ; et une premiere
(16) et une seconde (18) canules de sortie de fluide, reliées respec-

tivement a la premiere (64) et a la seconde (66) sorties dudit dispositif.
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[Fig. 1]
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[Fig. 2]
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[Fig. 3]
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[Fig. 4]
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