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Que devrait-il y avoir dans le filtrat d’une membrane

d’osmose inversée ?

INTRODUCTION

Bons nombre d’acériculteurs ne se soucient pas de savoir si la (les) membrane(s) de leur osmoseur laisse passer autre chose que de l’eau d’érable.  Pour eux, le filtrat d’eau d’érable est de par nature pure chimiquement et bactériologiquement, et donc exempt de sucre.

D’autres acériculteurs réalisent, de façon systématique, la mesure du taux de sucre dans un concentré de filtrat d’eau d’érable par crainte de perdre du sucre.

Les acériculteurs qui ne peuvent conserver du filtrat d’eau d’érable que quelques jours avant que celui-ci devienne turbide « brouillé » devrait-il suspecter la membrane d’osmose inversée ?

Que devrait contenir un filtrat d’eau d’érable, et quelle méthode doit-on utiliser pour en déterminer la pureté ?  Doit-on conclure, qu’une lecture au réfractomètre de 1 % dans le concentré obtenu après ébullition d’un filtrat d’eau d’érable dans un rapport de 20 :1, signifie la présence de 1 % de sucre dans ce concentré et par conséquent, la perte de 500 ppm de sucre dans le filtrat ?

1.
Principes de l’osmose inversée

Prenons un exemple pour expliquer l’osmose inversée.  Pour ce faire, utilisons les éléments suivants : une valve sur laquelle est fixée un boyau d’arrosage.

La valve représente la membrane, l’eau en provenance du réseau d’aqueduc représente l’eau d’érable à concentrer et le boyau d’arrosage la sortie du filtrat d’eau d’érable.

Au départ, la valve est fermée mais elle dégoutte légèrement.  Imaginons que les gouttes représentent des minéraux dissous.  Il y a à ce moment une faible perte de minéraux, proportionnelle à la pression qui règne dans le réseau d’aqueduc.

C’est la même chose qui se passe dans votre osmoseur lorsque vous augmentez la concentration de l’eau d’érable (concentrée).

La concentration fait augmenter la pression osmotique tout comme la pression dans le réseau d’aqueduc de l’exemple précédent.

Les quelques rares éléments minéraux qui réussissent à passer à travers la membrane (valve) créent un filtrat donc la conductance est faible.

Si on augmente la concentration, on crée une perte d’éléments plus grande.  Tout ce phénomène est empiré si l’augmentation de la concentration s’accompagne d’un accroissement de la température.  À ce moment, c’est comme si on ouvrait légèrement la valve, soit l’équivalent d’agrandir les pores de la membrane, donc une conductance plus élevée.

C’est pourquoi on ne peut fixer, pour l’instant, pour tous les types de membranes et toutes les conditions d’utilisation (température, °Brix d’entrée, etc.), des seuils critiques et précis de pertes non acceptables.

2.
Le filtrat d’osmose inversée


2.1
La « pureté » du filtrat


À la question « Que devrait-il y avoir dans le filtrat d’osmose inversée ?, il devient évident qu’on ne devrait y retrouver que de l’eau pure ; car les membranes d’osmoseurs utilisées en acériculture sont conçues pour ne laisser que des molécules de petites tailles, comme celles de l’eau, tout au plus quelques rares éléments minéraux de petits poids moléculaires, et non celles de sucre (saccharose ou sucre inverti) qui sont de taille plusieurs fois supérieure à celle de l’eau.

Le filtrat d’osmose inversée ne devrait donc pas contenir de molécules de sucre dans des concentrations permettant d’en faire une détection à l’aide d’un appareillage simple tel qu’un réfractomètre, un densimètre, ou encore en appliquant un test subjectif de saveur.



Cette détection devrait même demeurer impossible même si on devait concentrer le filtrat d’eau d’érable dans un rapport de 20 :1.



De plus, une telle concentration sera toujours difficile à réaliser en évitant toutes les sources d’altération possibles et d’autre part, les résultats demeurent difficiles à interpréter sans l’utilisation d’équipement de laboratoire sophistiqué et généralement non disponible à l’érablière.  En effet, il est loin d’être évident qu’une lecture au réfractomètre de 1 % dans le concentré obtenu après ébullition d’un filtrat d’eau d’érable dans un rapport de 20 :1, puisse signifier la présence de 1 % de sucre dans ce concentré et, par conséquent, la perte de 500 ppm de sucre dans le filtrat.  La présence d’autres éléments minéraux et organismes  de faibles poids moléculaires, dans un concentré de filtrat d’eau d’érable obtenu par évaporation, risque en effet d’interférer dans la lecture du réfractomètre et d’interdire ce type d’interprétation.


2.2
La perte de « pureté » du filtrat : les causes


Nous avons établi qu’en aucune circonstance le filtrat d’eau d’érable ne devrait contenir de sucre.  Par contre, il se peut qu’un filtrat d’eau d’érable en contienne, d’où une perte de « pureté » du filtrat causant des pertes de revenus et diminuant de beaucoup le temps de conservation du filtrat pour une utilisation ultérieure ; entre autres, pour les opérations de lavage et d’assainissement du matériel acéricole.



Les causes possibles sont :



2.2.1
Perte des propriétés fonctionnelles de la membrane

On peut observer une perte des propriétés fonctionnelles de la membrane à la fin de sa vie utile.  Elle est attribuable à une « usure » occasionnée par la friction de la solution au voisinage immédiat de la surface de la membrane, et qui agirait un peu à la façon d’un papier à poncer.  Ce type d’usure peut cependant être accéléré par une utilisation abusive de la membrane (débit maximum, température de la solution, etc.).




Compte tenu du faible nombre d’heures d’utilisation annuelle de la membrane (environ 250 à 500 heures de concentration), cette cause ne devrait normalement jamais intervenir dans les applications acéricoles.



2.2.2
Altération chimique de la membrane



Ce type d’altération pourrait survenir si la membrane était exposée à certains composés chimiques particulièrement agressifs (tels que le Chlore (Cl--), le peroxyde d’hydrogène (H2O2), etc.) en des concentrations excédant les limites prévues pour chaque type de membrane, ou encore, par l'utilisation de procédures de lavage trop agressives. Une telle altération devrait normalement être évitée si on applique rigoureusement les consignes de lavage prescrites par le manufacturier. Le risque d’altération devient important si on procède à la concentration de l'eau d'érable IMMÉDIATEMENT après un lavage des collecteurs ou des réservoirs d'entreposage, à l’aide d'une solution chlorée ou contenant une certaine concentration de peroxyde d’hydrogène et sans avoir préalablement appliqué les bonnes procédures de rinçage.



2.2.3
Bris ou rupture mécanique de la membrane



On peut parler de bris mécanique de la membrane lorsque la surface de celle-ci est brisée, déchirée, ou coupée par des particules ayant une certaine résistance mécanique (limailles métalliques ou de plastique, débris de bois provenant de l’entaille, etc.). Le système de filtration normalement prévu sur les appareils d'osmose inversée devrait pouvoir protéger efficacement la membrane contre ces types de dommages, pour peu que toutes les procédures soient appliquées au moment du changement des filtres et que tous les travaux effectués à la plomberie d'un appareil, ou sur des équipements qui sont situés en aval du système de filtration, soient réalisés en appliquant toutes les précautions permettant d’éviter de contaminer le liquide à concentrer.



2.2.4
Défaut de conception d’un appareil

Il est toujours possible que des joints réalisés à l’aide de colles spéciales au niveau de la membrane elle-même, cèdent ou soient défectueux à l’origine ; ou encore, que les joints d'étanchéité (joints toriques « o’ring », coussin d’étanchéité « mecanical seals », etc.) placés sur l’équipement séparant le liquide concentré du filtrat, ne soient pas suffisants (tolérance, élasticité, réactions avec la solution où les produits de lavage, etc.) pour résister sans aucune fuite à la pression d'opération.  Ce qui pourrait aussi occasionner une certaine contamination du filtrat.



2.2.5
Défaut de montage ou d’assemblage



Il est possible que lors de l'insertion de la membrane dans son logement par exemple, certains joints d'étanchéité soient endommagés ou ne soient plus en position pour prévenir la contamination du filtrat.

3.
Vérification du contenu d’un filtrat d’eau d’érable


On ne peut savoir exactement à quel moment une membrane va laisser passer autre chose que de l’eau.  Il est donc impératif de vérifier la « pureté » du filtrat, à chaque fois que survient une situation ou un événement présentant un certain potentiel à l’égard des risques mentionnés précédemment.  De plus, on devrait appliquer les mêmes procédures afin d’assurer un suivi périodique ou systématique des performances fonctionnelles de la membrane, en fonction du temps d’opération, et en regard des conditions particulières d’utilisation de chaque appareil.

4.
La mesure des performances fonctionnelles de la membrane


Lors de l’achat d’un appareil d’osmose inversée, assurez-vous d’obtenir de votre fabricant les procédures détaillées qui devront être appliquées pour vous permettre de mesurer en tout temps les performances fonctionnelles de la membrane, ainsi que la « pureté » du filtrat d’eau d’érable.


4.1
Les méthodes de vérification
En l’absence de telle procédure, utilisez l’une ou l’autre des méthodes suivantes pour vérifier la qualité du filtrat.



4.1.1
Conservation du filtrat



Le filtrat d'osmose inversée de bonne qualité ne renferme pas suffisamment d’éléments minéraux ou de composés organiques pour permettre le développement d'une biomasse microbienne importante. Il devrait donc pouvoir se conserver à la température de la pièce, sans signe sensible de détérioration (odeurs, turbidité, etc.) pendant  des jours, voire même des semaines.




Cette méthode de diagnostic consiste à prélever un échantillon de filtrat dans un contenant de verre ou de plastique transparent, que vous garderez à la température de la pièce. Le contenant doit permettre un parcours lumineux important afin de faciliter l'observation. (Figure 1)




Observez et notez toute augmentation de la turbidité du filtrat. Si ce dernier change d’apparence après quelques heures d’entreposage, vérifiez l'intégrité « pureté » du filtrat de chacune des membranes en utilisant la méthode par évaporation ou, idéalement, par la méthode dite « de conductivité du filtrat ».




Note :  Cette méthode n’est pas un test rigoureux ayant une très bonne sensibilité.  Si le filtrat se comporte adéquatement, ceci n'indique pas nécessairement qu’il  est de qualité optimale ; si par contre, le filtrat ne se conserve pas pendant de longues périodes, c'est un signe évident d'une altération plus ou moins importante de celui-ci.
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4.1.2
Évaluation du filtrat par colorimétrie



Cette méthode consiste à ajouter un colorant alimentaire à un filtrat d’eau d’érable, de façon à ce que celui-ci prenne une teinte facilement observable.  Ce filtrat coloré est ensuite concentré à l’aide de l’osmoseur.  Rincez et lavez au préalable la membrane de l’osmoseur en appliquant les procédures du manufacturier de l’osmoseur.  Obtenez de votre fabricant d'appareils les spécifications du colorant que vous pourriez utiliser pour cette application. Idéalement, le poids moléculaire du colorant utilisé devrait être sensiblement le même, ou du moins voisin de celui d’une molécule de sucre (poids moléculaire de l’ordre de 200).




Concentrez normalement ce filtrat légèrement coloré à l’aide de votre osmoseur et observez attentivement la couleur du filtrat produit maintenant par votre appareil.  L'utilisation d'un contenant blanc (de type verre à café de polystyrène) peut faciliter ce type d’observation. (Figure 2) 

[image: image3.wmf]Caissons et 

membranes

Dispositif pour 

l’échantillonnage 

individuel des 

membranes 

Filtrat

Caissons et 

membranes

Dispositif pour 

l’échantillonnage 

individuel des 

membranes 

Filtrat

Caissons et 

membranes

Dispositif pour 

l’échantillonnage 

individuel des 

membranes 

Filtrat





Figure 2 –




Observation de la couleur du filtrat.



Si le filtrat contient une quelconque trace observable de colorant et pour peu que le choix du colorant soit adéquat, vous avez maintenant une preuve évidente d’un certain niveau de contamination de filtrat, par le concentré.  Pour être en mesure de quantifier sommairement l'importance de cette contamination vous devrez  précéder par la méthode dite « de concentration », ou encore par la méthode de la conductivité du filtrat.



4.1.3
Concentration par évaporation du filtrat




Pour cette méthode, il s’agit de concentrer par évaporation un certain volume de filtrat d’eau d’érable. Assurez-vous que votre appareil fonctionne normalement en mode de concentration et que le taux de séparation se situe aux environs de 70 %. Ce niveau de concentration pourrait varier légèrement, mais il est important qu'il demeure sensiblement constant de façon à ce que les mesures de l'intégrité « pureté » du filtrat soient comparables entre elles.  Le tableau 1 indique les taux de séparation (Sep%) résultant des diverses combinaisons possibles entre le °Brix du concentré et celui de l’eau d’érable.  Les cellules portant une trame indiquent les réglages qui permettent d’obtenir un taux de séparation approximatif de 70 %, ou suffisamment voisin pour ne pas affecter de façon significative l’interprétation à donner aux mesures effectuées pour déterminer le niveau d’intégrité du filtrat d’osmose inversée.

Tableau 1 -
Taux de séparation en fonction du °Brix moyen de l’eau d’érable et de celui du concentré
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Prélevez un volume suffisant de filtrat dans un contenant très propre, en prenant  soin de le rincer au préalable à trois reprises avec le filtrat à réduire par évaporation.   Un volume de 4 litres (4000 ml) qui serait réduit par évaporation à un volume approximatif de 200 ml semble suffisant (concentration de 20 :1).  À noter que toute autre combinaison peut être utilisée, pour peu qu’on soit en mesure d’établir exactement le ratio de concentration obtenu au terme de la réduction par évaporation.

Le prélèvement doit être effectué au point le plus près possible de la sortie de la membrane (dans le cas où on voudrait étudier une membrane individuellement) ou de la sortie de l’appareil (dans le cas où c’est la performance de l’ensemble des membranes qui composent l’appareil d’osmose inversée qui serait étudiée).

La figure 3 illustre un dispositif simple permettant l’échantillonnage du filtrat provenant d’une seule membrane.  Si la conception de l’appareil que vous utilisez ne permet pas l’échantillonnage du filtrat, l’ajout d’un tel dispositif ne perturbe en rien le fonctionnement général du système.

Figure 3 –

Dispositif d’échantillonnage du filtrat provenant d’une seule membrane.
[image: image5.wmf] 

0

25

50

75

100

125

150

Conductance du filtrat (

Siemen 

ou 

Mhos

)

Membrane individuelle

(forte concentration)

Membrane individuelle

(faible concentration)

Appareil  (membranes

en série)

Appareil  (membranes

en parallèle)

Filtrat typique d’osmose inversée

Filtrat caractéristique d’un début d’usure,

moins performante mais encore acceptable

Filtrat caractéristique d’une membrane usée,

possibilité de fuites non mesurables: à

surveiller

Filtrat de qualité douteuse, pertes importantes

d’éléments  et possibilité de fuites mesurables:

à corriger

Filtrat de qualité inacceptable, pertes

importantes d’éléments  de fuites mesurables

probables: à changer

LÉGENDE


Réduisez le volume du filtrat par évaporation jusqu’à l’obtention du plus petit volume possible, compte tenu du type et de la géométrie de la casserole utilisée pour réaliser cette évaporation.  

La source de chaleur ainsi que l’intensité du feu n’ont que peu d’importance, sinon que celle de faire varier le temps requis pour réaliser l’évaporation du filtrat. Utilisez cependant une casserole permettant la plus faible contamination possible du filtrat (une casserole d’acier inoxydable serait idéale pour cette opération). 

Laissez refroidir le concentré et, lorsqu’il aura atteint la température de la pièce, mesurez son volume avec la plus grande précision possible.  À défaut d’un cylindre gradué, utilisez une tasse à mesurer.
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Tableau 2 -
Approximation de la perte en sucre et en sirop dans le filtrat pour différents ratios « R » de concentration par évaporation et en fonction de la teneur en sucre apparente (°Brix), mesurée du résidu.
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Établissez ensuite le ratio d’évaporation  (RÉvap.) en divisant le volume de filtrat de départ (VolFiltrat) par le volume du filtrat résiduel (VolFiltrat résiduel), mesuré après la concentration par ébullition du filtrat d’eau d’érable.  Exemple :




Le ratio « RÉvap. » est donc de 20 :1




À l’aide d’un réfractomètre ou d’un densimètre, évaluez la teneur en sucre apparente du résidu d’évaporation.  Il est probable que les éléments minéraux qui se sont concentrés dans ce résidu, tout au long de l’évaporation du filtrat, vont fausser partiellement la relation existant entre l’échelle Brix du réfractomètre et la teneur réelle en sucre de cette solution.

En référant au tableau 2,  on peut interpréter la lecture du réfractomètre.  À titre d’exemple : pour un ratio évaporation « R » de 20 et une lecture au réfractomètre de 1 %, on constate une perte de 0,57 litre de sirop d’érable par 1 000 litres de filtrat, ou 0,57 gallon de sirop par 100 gallons de filtrat.




La conclusion d’une perte de 0,57 gallon de sirop par 1000 gallons de filtrat est probablement une grossière exagération de la perte réelle en sucre dans le filtrat, car elle repose sur l’hypothèse selon laquelle la lecture faite au réfractomètre est équivalente au pourcentage (poids/poids) de sucre dans la solution.




Il est évident que cette méthode ne permet pas vraiment de vérifier l’intégrité (pureté) réelle du filtrat produit par une membrane d’osmose ; non plus que de mesurer précisément la perte en sirop qui serait attribuable à une défectuosité de la même membrane, ou de l’appareil.  Tout au plus permet-elle de confirmer un certain niveau de sucre présent dans le filtrat, et d’avoir une appréciation sommaire de la perte en sirop ainsi encourue.




La seule mesure facilement interprétable que permet d’obtenir cette méthode est que : même en utilisant un ratio de concentration par évaporation de 25 :1 ou plus, si la lecture au réfractomètre faite sur le résidu d’évaporation est identique à celle faite sur de l’eau pure, la membrane conserve encore suffisamment ses propriétés fonctionnelles pour être maintenue en opération.



3.1.4
Conductance du filtrat



Pour cette méthode, l’appareil (osmoseur) concentre de l’eau d’érable, et il s’agit d’une méthode de diagnostique tout comme la conservation du filtrat.

Assurez-vous que votre appareil fonctionne normalement en mode de concentration et que le taux de séparation se situe aux environs de 70 %. Ce niveau de concentration pourrait varier légèrement, mais il est important qu'il demeure sensiblement constant de façon à ce que les mesures relatives de l'intégrité du filtrat demeurent comparables entre elles.  Le tableau 1 indique les taux de séparation (Sep%) résultant des diverses combinaisons possibles entre le °Brix du concentré et celui de l’eau d’érable.  Les cellules portant une trame indiquent les réglages qui permettent d’obtenir un taux de séparation approximatif de 70 %, ou suffisamment voisins pour ne pas affecter de façon significative l’interprétation à donner aux mesures effectuées pour déterminer le niveau d’intégrité du filtrat d’osmose inversée.

Dans un contenant très propre et que vous aurez préalablement rincé, à au moins trois reprises, avec le filtrat que vous voulez analyser, prélevez un volume suffisant de filtrat.

Le prélèvement doit être effectué au point le plus près possible de la sortie de la membrane.  La figure 3 illustre un dispositif simple permettant l’échantillonnage du filtrat provenant d’une seule membrane.  Si la conception de l’appareil que vous utilisez ne permet pas l’échantillonnage du filtrat, l’ajout d’un tel dispositif ne perturbe en rien le fonctionnement général du système. 

Il est essentiel que chaque membrane dispose d’un dispositif  de prélèvement du filtrat.  Dans le cas des appareils possédant plusieurs membranes, et surtout si elles sont montées en série, le prélèvement de filtrat peut être fait à la sortie de la dernière membrane.  Par contre, s’il s’avère que la mesure de la conductance électrique est élevée, on devra prélever du filtrat à chaque membrane et en mesurer la conductance, d’où l’obligation d’un dispositif de prélèvement par membrane.

À l’aide d’un conductivimètre, mesurez la conductance électrique de la solution. L’appareil doit être adéquatement calibré. Pour ce faire, appliquer les directives du manufacturier de l’appareil (manipulation des échantillons, étalonnage à l’aide de solution tampon, etc.).

Référez-vous à la grille d’analyse qui vous a été fournie par le fabricant de votre appareil d’osmose inversée pour analyser les résultats obtenus.

Si vous ne disposez d’aucune information se rapportant à la conductibilité électrique du filtrat produit par la (les) membrane(s) qui équipe(nt) votre appareil d’osmose inversée, vous pouvez toujours utiliser les données du tableau 3 comme outil général d’interprétation.

Cette méthode possède l’avantage d’être rapide d’exécution, de ne requérir que très peu de manipulation en plus d’être relativement facile à interpréter. Aussi, devrait-elle être appliquée souvent et même systématiquement lorsque surviennent certains évènements tels que :

· Première utilisation d’un appareil neuf (chacune des membranes)

· Après chaque manipulation au cours de laquelle une membrane a été déplacée (membrane individuelle)

· Sur chaque membrane remplacée dans un appareil

· Après chaque période d’entreposage ou au début de chaque nouvelle saison d’utilisation (chacune des membranes et ensemble des membranes)

Tableau 3 -
Interprétation de la conductance du filtrat.
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5.
Évaluation des méthodes


Nous vous avons présenté 4 méthodes permettant de déterminer si la (les) membrane(s) de votre osmoseur laissent passer autre chose que de l’eau.


Le tableau ci-dessous indique le niveau d’efficacité des 4 méthodes pour vérifier la « pureté » du filtrat.

Tableau 4 - 
Évaluation des méthodes pour déterminer la « pureté » du filtrat d’osmose inversée
Méthode
Sensibilité
Remarques


Faible
Moyenne
Forte


1.
Conservation du filtrat
(


Permet de faire un constat sans pour autant indiquer la source du problème (membrane, système de raccord, mauvaise conservation).  On doit poursuivre l’investigation par les méthodes de colorimétrie ou la concentration du filtrat.

2.
Évaluation du filtrat par
colorimétrie

(

Permet de caractériser la qualité du filtrat sans en préciser le niveau.  On doit poursuivre l’investigation par la concentration du filtrat.

3.
Concentration par évaporation  du filtrat

(

Permet de faire le constat du niveau d’altération du filtrat, de confirmer un certain niveau de sucre présent dans le filtrat et d’avoir une appréciation sommaire de la perte en sirop.

4.
Conductance du filtrat


(
Cette méthode est rapide, car elle comporte peu de manipulation et facile à interpréter.  Cependant, elle requiert l’utilisation d’un conductivimètre adéquatement étalonné (calibré).

6.
Schéma décisionnel

Le schéma décisionnel suivant permet de visualiser les différentes démarches qui peuvent être empruntées pour déterminer la « pureté » du filtrat et apporter les correctifs appropriés s’il y a lieu.

Tableau 5 -
Schéma décisionnel


CONCLUSION

La concentration partielle de l’eau d’érable par osmose inversée est une technique qui a fait ses preuves.  Elle permet de réaliser des économies appréciables d’énergie qui se reflètent sur la rentabilité des entreprises.

La vérification de la « pureté » du filtrat est une méthode ou procédure qui doit être appliquée de façon systématique tout au long de la saison de production, afin de déceler le plus rapidement possible toute diminution des propriétés fonctionnelles de la membrane.

Nous vous avons présenté différentes méthodes avec leurs forces et faiblesses.  Ce ne sont que des repères qui expriment nos préoccupations actuelles.  Des recherches ultérieures devraient préciser une approche plus fine en regard des pertes fonctionnelles de la membrane, et éventuellement en sucre.

Il n’en demeure pas moins que vous devez faire un choix parmi les méthodes proposées et intégrer immédiatement cette pratique dans votre régie acéricole.
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