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RESUME : EXTRACTION LIQUIDE - LIQUIL:,

-

Nous avons cherché i détermincc les performences de la colonne
d'extraction E.I.V.S. en étudiant l. systéme trichloroethyléne - ~ .ol -
ethanol - eau, en particulier en fouction du débit de solvant.
L'augementation de ce dernier provoyue une légére diminution
de l'efficacité de la colonue. Pcur déterminer les compositions
des produits, on a utilisé la densimétrie, la réfractométrie
et la chromatographie. Nous avons tro.vé que Ja densiméirie et
la chromatographie étaient les meille.res méthodes d'ana.jyse
respectivement du raffinat et de l'extcrait.

Nous avons proposé les suggestions co: cerrant lfaméliorations
du fonctionnement de la colonne ainsi e celle des méthodes
d'analyse. .

w2 have tried to détermine the c.pacity of the E.T.V.S
extraction colunn, by studying the {ricidoroethylen - ethanol -
water system, especially on a function of the water flow.
The increasing of solvent flow g.ve us a lower performances
of the colunn. For the détermination of the procucts composi-
tions, we have used density and refractive index measurements
and gas-phase chromatography.
We have found that the density measurement and chromatography
are the best methods for analyse respectivelly the raffinate
and the extracf to improve the colunn opération and analytical
methods, ;fﬂe. haye proposod scme suggestions
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Ll'extraction liquide—liquide, ou extroction par solvant,

est une opération unitaire du genie chinique.

[ampice cas le processus de séparations du nélange, est
agé sur 1o différence de aolubilité du soluté entre deux phases

liquides. Le liquide additiommé ae nélange est appelé solvant.

I1 est clair que l'extraction, qui est une aéthode
indirecte, ne doit &tre utilisé que dans les cas ou les néthodes

directes sont inadéquates;

Toutefois cels lui laisse wi large domodne dtutilisotion.

I'extroction par solvant est généralencnt indispensable quand 3

- Tes substances & séparer sont sengibles n 1la tenpérature
telles que les antibioticues.

- Le nélange initial forme un azdotrope et que por
conséquent on ne peut pas obtenir 1o pureté desirde.

—~ Lo séparation exige une chaleur de vaporisation clevée,

ou bien un vide poussé tel que le ¢ a2t du procédé sois exhorbitont.

- Le nélange esct constitué de corps dont 1o tempdérature

atdbullition est trés proche.

On utilise certaines carcctiristiques, dons 1o pratique,
pour pouvoir comparer les différentes oxtractions ot selectionner

les plus rentables,

Cos coractéristiques sont, entre cutres, 1o nombre de
plateruz théoriques et le norbre d'unitée de tronefert.

Le but de notre troveil est d'étudior les snractéristiques

de notre colomme en foisont vorier certains parcmétre experimentoux,

L'expérience o coupisté en 1'ertroction de 1'¢éthonol dissous

amns le trichloroethyléne en utilisont comne solvent 1lleou.
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T — LA DIFFUSION MCLECULAIRE

I diffusion moldoculaire coucerne le déplacenent des
porticules sous le seul cffet de 1'énergie interme du systéne, OB
Ce nouvenent est limité por les collisions cui ont lieu entre les

noléculcs.,

TPour dderire quontitotivenent le shénorine de diffusiom,
puppogons une solution conton-mt deux ccnstitucnts A et D &

concontrotions non unifoInes.

Les deuz constitucnts vont diffuser pour conduire &
1tunifornitie

Diapris lo prenilre Toi de TFICK on o 8

I, = - Dy )&; (1)

cu J

y = flux nolnire de A (nole/ﬂ;mz)

|

Dy, = ccoff jcient de diffusion (n® /e)
<Ci

il gr-dient de conecentration suivoant une dircction z

(nole/ i~ Jl)e

J A est le flux nolnire du constituant A 3 trovers une surfrce
perpendiculeoire 5 1'&coulcment ot qui se dplace ovec une vitesse

¢oole & 1o vitesse noyermno du milieu,

On peut A¢finir un outre flue W, du constitusnt 4 & trovers une

A
surfrece fizc,.

Iy == Dy }CA +GA(VAITA+VBI~‘{3) (2)

Ol Ti est le volume molauire du congtituont i .

- sos/ees



Une autre cxpression de 1'équation (2) est @

N, =-D,, A + (@ +I) G (3)
A i e h i &

Roonrque ¢ Les volours du ccafficient de diffusion pouvent
n . ~ . o . - - -
8troc determindes soit expérinentrlement, soit & 1'aide de correlations

erpirigquos,

IT - LES CORFFICIENTS DE TRANSFERT DE HATTERD

1o résclution des @iffdrentes dquations de diffusion s'ovére
1e plus souvent ccrploxe, si ce n'est inpossible, quand le tronsfert
do motidére - lieu entre les fluides en nouvenent turbulente Pour cette
reison, il est comnode de dA¢finir des coefficients qui relient le flux

Ao naticre & 1 diffdérence de concentration,.

-

Pour un tronsfert de natiére entre un fluide et l'interfaco,

le flux de matiére pout Stre Adfini @

T='|.; o ‘1‘ = s . L.
1, k ( Tn— Yy ) (4) ou bien m, =k, (?AR Xp5 ) (5)

S :Ai est 1o composition de A & ltinterface

YAE cst lo composition de A dnons lo phase ligquidc,

(YﬂE - Yki ) est appeldée lo force motrice de trensfort.
4 B

ky cst le coefficient locol de transfert de netidre. our
certains cas iddouxz, il est possible de determiner les coefficiente de
trmsfort de matidére 3 1'aide de théories simples telles que le modéle

du filog ot 1o théorie de 1la pénétration et de la surface renouvelde,

Pour d'sutres cas plus complexes, les coefficients tronsfort
de naticre sont obtonus experinentalenent ovec l'aide des ncobres

adinonsionnels,.

(n reparcuers que les volours du coefficient de tronsfort de
noticre dépendent de la nonidre cvee laguelle on définit l1a

concentration,

S



ITT - ILE TRAITSFERT DE MATIELE A L*INTERFACE
e S S

Jusqu'a présent nous cvons considéré le nmouvenent des
Darticules & 1l'intérieur d'une sculec phase,

o~
IIzinton-nt nous cllons censidérer lo passage d'un constituant

A d'unc phase R vers une phose E,

Selon lo théorie (voir fig 1 De Br'bis) s 4 lv'interfoce les
concentrations de A dans R ot E sont & 1'¢quilibre et par consdquent il
n'yn pos de rositance au tronsfert, Ies seules résistaonces se trouvent

dons les phases R ot E,

Le fi‘l.ux de natiére de 1 phase R vers ln phnse E s'exprime par @

Iy =X (ym - %, (6)
ou bien .

O 1'équation (6) indigue le flux oxpriné corme dans 1o phase Re
Tondis que 1'Squation (7) représente le flux oxpriné comme dans 1a
phose E,

Kx ot Ky sont les coefficionts globoux de tronsfort de

'l"..'tlém.
KME est lo fraction nmolaire de A dans R,

K*fx est lo froction nolaire de A d'une phase fictive qui

gernit en <guilibre avec Y .

k' 5 = % . ~ o 3 - -
(AM X9 L) est la force notrice globale.

lielotion entre les coefficients globouz et locoux

Siona y*=mx et ¥ =y
n
On on déduit des dquotions (4), (5), (6) et (7) que :
Yz = 1 et Ky = 1 (8)
A+ 1 A+ n
aky kx ky k=x
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IV — CARACTERISATION D'UN SYSTOIE TERIIATRE

Los procdédis d'extroaction liquide-liquide font nppel & des

systénes tomoires du type A,3,C.

A Stent lo soluté 2 extraire

b
=

le dilusnt qui conticnt A

C ect lo solvnt extractif

1 - Renrésentotion trionguleire (dicgronme do GIIDS)

Cetto roprésentoticn est bosde sur une propridté du txicngle
éguilntiérnl, Lo somie des distonces d'un point & 1'intdrieur oux cotés

-

oppescés est dgyle & la houteur, Sif on prond la honteur comce Ctont

&enle b 100%, on pourrs représcnter n'importe quel point du ternnire.

Pour log svetines en dquilibre, on peut les représenter en
coodomnées roctonulaires, L'nbocisse est domnée par 1o fraction de

A dmns-D et 1llerdamdée reprégente 1o, fraction de A dans C.

2 — Ioothorme de nisgeibilitdé

Leg igothermes de niseibilitdé permettent de visuolisor le

conportenent du systéne & une tempéroturce ¢t une composition donndes.

A "1tintSricur” de l'isothernme le systéne est biphagique
~lors qu'a 1l'extéricur le systéine cst nonophasique (voir fiz 20 p. E:)J.S)
Ttisothorie qumt & clle représente 1o linite do miscibilitc

du systine,

3 ~ Cordes d'déquilibre — point critigque

Ics cordes d'dquilibre Jouont un role important pour le
tranitenent d'unc oxtraction. Elles pormettent de déduire les compositions

de chrgue phose d'un nélanpe donnd & 1'Cguilibre,
£ )

Th coordomndes rectongulnires, lo courbe d'dquilibre o le

néne rCle que lors d'un procéldd de distillation ou d'sbscrption,

swefuns

o
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Le point critique cst un point de 1o courbe de miscibilitd

qui dommernit lo r.15m'_o corpogition en A dens choguce phasc.

Le point critique o la néne role gutun azéotrope pour un
A

gyoténe liquide—~vpoeur,

~ voir fig 2 A pour la déterminction des cordes d'équilibre

sree & 1n courbe d'interpolntion,

1o courbs dtinterpolation ¢trmt trocde commoissant certaines

volours de 1'équilibre.

4 = Point nélapge = régle du levier

Si on nélange deux sslutions R et B, le point ndlrnge I

roprésentant cos doux solutions sorn situé sur la droite LHE,

Lo position exncte du point II est dormée par lo régle du
levicre. Clest & dire que M est tel que @

ReIlI = B0

~ voir fig 2 C D ‘Bbis

V - EXTRACTICK A CCIITRE COURANT

I1 existe plusicurs noniéres de nettre en contact lo chorge

(4 + D) avec le solv-nt C,

Tious nous bornercns drme ce cosd & 1llextraction & contre—
courant,

Pour ce type dlextroction, 1la charge et le solvent sont
introduits nux deux extrenités de 1l'installation et circulent en

SeNs INVoTrses.

Pour les colomes d'extraction, on introduit le chorge
lourde par le somot de lo colonne tandis que 1o chorge 1égére est

introduite par le bos.

essfons



1 ~ Pap~rdtros caractérisant une extraction

Cos porcndtres servent & juger de 1t éfficacité dlune

oxtroction et ruassi pour le crloul (riesi,r;n) des colomes d'extraction.

1.1 - Ie noubre de plategux théoricucs (1pt)
Un Ctoge théorigue est ACTini comme un cndroi"b de 1- colemmo
oll les deux phosos sont on équilibre. Ce qui necessitorait wn

nélongonge parfait ot un torps infini,

Toutefois 1o comoissance du Fpt pernot de dinensionner

me colame dfextrnction L plotesux recls.

On relie générolenent wu Hpt, unc cutro notion qui ost
1~ houtour Gquiv-lente & wi plotemm théorique (III'_TPT) pour le cog des
colmuies O gnmissoge ou vides. Plus la IPT est potite, plus

1trhrncticon est homnc.

Noug verrons plus loin, les methodes pour lo determinotion

du Ipt ot do lo IEPT pour unc extranction a contro—ccurnnt.

On rennrguor~ gue lo hauteur de lo colomme II = Iipt = IEPT,

1.2 - Le nombre d'unitds de tronsfort (T )

Supposons que lo résistonce transfort sc trouve dons
1o phose e Pour une houteur dh lo long de 1o colomme (voir fig 3

p3IP bis ) on o le bilen de natiére :

~ L'z = Kx ( X* = X ) n.s.dh (9)
ol 1 = surfnce specifique ( 1:12/ = )
g = gecotion de la colomme

Tt = A&hit do e

(¢0) dh= -1 ax (10)
I{-KQC‘. S K* — X

dltou 1o houteur totnle de 1;1. celome
L§ 4

= dh = L'/S ax (11)

!
\
Xz o ' ¥ X
sy

o PG gl
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n note T = ; __d& (12)
*F - X

Q

il

‘i
A

T = LY/S (13)

=, o
(Rx. ~) &ttt appeldd le coefiiciont volumigque de tr-nafert de motiére,
I Rruteur de la colomme 1T = NUT 1T (14)
gi 1~ resistonce ~u tronsfert se trouvait dons 1. phase By, on cureit pu

A¢Tinir ITUT ot IUT par ropport & cotte phnse.

Renorque 3 Le IUT est Jdeterniné géndéralenent p-r integration
rophigue ou numérique, Toutefois si 1o courbe d'déquilibre peut étre
~ogimilée & unc fonction mathéantique contimme ot integroble ( par
exonple wie droite pour los solations diluéos), 1'intégration peut

8tre f-ite nnlytiguencent,

o — Détermination des parcnétres per le pole opératoiro

On ontend, deng co cas, LT poronétres uniquenont le Iipt
et lo TWUT.

Lo TUT et 1o ITTEET ne pouvent 8trc détermindes directenent
aque {-;r-ﬁcc & dos corrclations erpirigues qui tiennont compte des

erroctiristigues des liguides ot de 1'dcoulenent,

2.,1. Le pdle opératcire

Scit 1o cascade b contro—cournnt reprisentde ci-dessus

ot € ost le solvant et T un nélqnge de A ot T,

..__'-.._..QG}__&i.. .,r:._._g}‘_b L I R\.-ﬂ q Q\ x o ﬂ“l R“_@ _E___N
e\ &) . e\ & W
tl' 61_ E 5 EL LRy ) == = " e
Ci44 €uq En S
Dilor du provdier Stoge ¢ I + E“;_ = l‘q + —~ T ~E = Ri - E 2
1ilon dos doux Stages ¢+ I+ ES = Ré + 31 = T - E;i - H-E - ES

Tour i ¢tares on o ¢ F - *}_’ - *?1 - i
Soit 1 F'—E,I__..-—.)F:I-‘.{-E

]

Dene F est constitude d'une solution fictive P et do E1

donc lo point ¥ so trouve sur lo droite FE1

sofiiss
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Dlautre port, cn f-isant le bilan pour toute 1la coscade on o 3
F4+C0=8 +R_=>F -8, =P=0nQ_=-C
O =By + Iy =2 1 bl
IL.=T7T 4+ C
pL
Done Ri* est un ndélenge de C ot d'une solution fictive P, Par consdéguent

le point P sc trouve sur lo dfeite Ry C.

~ » - - ) - - 3 -
Dene I pdle opérntoire P se trouve & 1ltintersection des droites IR

ot I C ( void fig 4 pe -q,bis )

1

Rennrgque $-Les corpositiona Ri et Ei sont relides por les

cordes d'éguilibre,

~Lee conpositions Ri et Ei sont relides pox

+ 1
lo royon opdratoire cui prsse por P ot R, . (voir figed De 1? bis)

2.2, Ionbre de plotesux thloricues

T frisent wie tonstruction grophique comme sur le £fig. 4y
- . » i
16 nombre de ploteows thioriques est domné pror le nombre de cordes o
1
Atéquilibre, Lo construction so foit plotoou por platean jusqu'c

atteindre 1o compositici du roffinnt & 1o sortic.

2.3 Déterminntion de IUT

BEn oyont diffdérentes voaleurs de Ri ot Ei & 1. Of Eoose une
, LS

courbe opdrotoire dormnt les compositions de L dons chogque phoso.
Bn nyont cusei 1o courbe d'équilibre, on traco lo courbo
1 = £ (X)
i*¥ -~ X
On celeule 1'oire de 1a courbo T (X) comprise cntre les

volours }{1 et X2 "

On » ~inegi le 1T, On en ddduit IUT = I
uT

3 — Détemuinction des pormnétres por 1o courbe opératoire

Lo courbe opdratoire est determinée point par peint comme

on 2-3 grace cu pole oplrotoire.

cosfsns



3+1s Hombres de ploteoum thiéorigues

Lyent les courleos d'éuilibre et opiratoire, on détermine
lo nombre de platesmz théorigues por 1o néthode grophigue de e
Cobe et Thicle (voir figy 6 P 10 bis). Le Ipt est domné par le nonbre

de trimgle trocds,

3+24 Déternination du IUTD

Al - oa = -
Do nene noniére qu'en 2 - 3, le IUT est deterniné par

intégration graphiquo,

Reparque : Lo nethode de 1- courbe opératoire représeoute
un grond avontage dons le cos ol cette dernicre ost une droite,
Co qui est le cne si los liguides sont non-iiscibles, - b
I1 n'ost pns ndécesspiro Cs.e'p wsser par le pdle opératoire, si les

liquidos sont immisciblos, pour trocer 1o droite,

In effct por bilwn de notiéro (voir fige 5 pe 18 bis) on o 3
LY‘I + L'K, = L'!‘12'1+ L'X

1
=> ¥, =L 7, +1L' (X, -X, ) (15)
kg - L - L'
2 v 1 27 ™M
ol L' = ddbit do chorpe sas solutd

L = d¢bit de solvent

L et L', les A¢bite dos inertes, sont constants pour des liguidos
imnigeibles, Uor gonscquont 1'éguation (15) reprdésentc une droito
passant por les points (X1, ';r.’1) et (KE’ YE)' L!'cvontose pour ca Co8y
répide dens le foit qu'il n'est pos néecessaire de comnitre les
corpositions internedicires pour tracer 1a droite opératoire,

Tl suffit d'avoir les coupositions initinles ot celles du réoine

perixnent,

Tee nithodes A'onalyse quentitative font eéniralerient appel
& des propriftls physiques ou chiniques des substoncos, cet nocosa~iva |
de rolier ce proprilics -ux quantités des substoncos en présence. Pour

cclzy on est teujours cmond 2 tracer des ccurbes d'Italoimago.

voeoee
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1 = La densinctrie

In densifictaie, prr raopport & 1'au, d'unc substance est
définic corme &tant le ropport de 1o nasse d'un volune de substance
3 1o nosse ('un néne voluwie dlenu,

Lo deneité cst l'unc des propridtcs physiques des corps.

Lo densimetric eost 1o néthode d'annlyse gui relie lo

densit¢ d'un nélange & 1l quontité d'un constituont de ce nélangc.

2= La Réfractondtrie

Quond un royon de luniérc passe d'un niliocu & un autre,

il eost devic.

Le pauveir de ddévi tion de la lumiére est relié & un indice
de roefraction. Lo rofroctenetric relic 1'indice de refraction ou toux

A'un constituont de ce nélongce.

Renargue ¢ On notcra que les deux néthodes d'analyse, citces
plus hout, domment de trés bons résultats pour des sysicnes bincires.
Pour los systines toernnires, et plus, les rdésult~ts sont noyens,
Toutefuis, on espére gue 1o combingison de ces deux néthodes puisse

domner des risultats sotisfrisonts.

3 = Lo chronctographic en phase gozeuse (CuPoGo)

C'est 1l'unc des ndéthodes d'analyse les plus ¢labordes &

1'heoure ~ctuclle,

~

Dons ce cos 1'~nnlyse est une analyse separative clost &

dire que les constitumts sont ¢luds (séparés) puis anclyses,

voir fige T peAl4 bis; le shéna de principe d'une CPG.

Les corps sont sdpores dens 1l colomme agrace o leur differcnce
A'~bsoption (rétention). Lo cclomne est constitude généralenent dlune
phrse solide do granulcnetrie bien définie recouverte d'une phase
gtatiommnire liquide, Lo terpérature de 1o charbre d'injection doit
8tre suffiserment &levie pour que 1'échantillon injecté puisse gtre
voporisé instontondénent. Roppelons que les quontitis injectdées sont

de 1'ordre du nicrolitrec.

Ry -
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L'Schrntillon 7nzeux traverse lo colomne et les diffdérents
constiturnts scnt plus ou noins retenus (Atclt le non de temps de

retention) par la phase stotionnaire,

I1 s'opére cingi une selection & la sortie de lo colome,

Les substances les noins retenues sortiront cn premier,

On ren~rque gue le gnz vecteur, générolenent un gnz inorte,
gort a véhiculer les subst-nces., De plus il orpoche les corps de

rester indéfininent cdsorbdés en les "poussont" vers lo sortio.

Un detectour ~pproprid pernet de visualiscer, on ¢tant relid
% un cnregistrour, les chongenents qui surviemnent 3 la sortie de 1o

colome (voir fig. C pe 16 bis le shénn d'un chronctogromme typc)

Les pics onregistrés sont fonction des conditions oplratoires

et de 1o quontité du constitunnt présent dons 1'échnntillon injectc.

Pour unc onolyse qunﬂ%itative, les corps sont identifids
srice & leur termps de retention qui est constont pour des conditions
donndées,

Pour 1l'aonolyse quontitotive, on préparc des nclanges de
composition domnée. On troce des courbes d'étalomage domnont 1l'cire
du pic en fonction du pourcentage d'un constitusnt domnée

Noppelons que les conditions opérotoires doivent rester les

nénies pour chague expdrience,

Lo CPG domne généralenent de trés bons résultats on anclyse

guantitative.
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I. - SCHEMA ET DESCRIPTION DE L'INSTALLATION.

——

La colonne d'extration liquide-liquide, se trouvant dans le hall du
département de génie chimique, est une colonne semi-pilote de la Firme

Frangaise E.IL.V.S.

Cl'est une colonne vide dont nous allons décrire le fonctionnement et
les différentes composantes (voir Fig.9, le schéma).
La phase légére (dans notre cas le solvant) est stockée dans le ballon (4).
Tne pompe doseuse volumétrique (2') permet de ramener le liquide vers le bas
de la colonne {5). Celui-ci va ressortir, aprés contact avec la phase lourde,
par le sommet et sera recueilli dans le ballon 9. Quant & la phase lourde
(1a charge), se trouvant dans le ballon (1), elle est introduite par le sommet
de la colonne grice i la pompe (2). Le raffinat est recueilli ensuite dans
le ballon (8).

On remarquera que le raffinat n'est pas recueilli a4 la base de la colon-
ne mais un travers un syphon (11).
L'existence d'un siphon pour les colonnes d'extration est primordizle. Le
reglage du niveau du syphon permet de maintenir la colonne toujours pleine

tout en recueillant le raffinat et 1l'extrait en continu.

Il est & noter que les sommets de la colonne et du syphon sont en con-
tact avec l'atmosphére. Ceci pour éviter 1'existence d'une pression de pous-

séo qui fersil vider Ja colonne véguliérement

Aux deux extrémités de la colonne, on dispose de deuz décanteurs.
Le décantcur inférieur (6) pour séparer le raffinat et lc décanteur supérieur

(7) pour séparer l'extrait.

La colonne (5) est la partie la plus importante de 1'installation.
Elle est le siége du transfert de matiére. Le contact entre les deux phases

s'effectue & contre-coutrant.

T1 existe tout au long de la colonme des prises d'échantillon qui per-

mettent d'étudier 1l'évolution du transfert.

Au niveau de ces prises, on a aussi des brides de distributicn qui per-
mettent de 'briser' le flux de liquide et de parfaire le contact entre les

Pgir\o.s;.s. Ces hrridhes pauvent servel de sudp,ar"tnloaucw ba g prage.

Les pompes volumétriques (2 et 2') sont munies de clapets anti-retour.
C'est pour cctte raison que les vannes au dessus des pompes sont necessai-

res, pour pouvoir vider la colonne.
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D'autre part, les pots anti-pulasion (3 et 3') permettent 1] 'aménagement"
d'un coussin d'air qui atténuera les pulsations diles aux pompes voluméiriques.
Autrement dit, les pompes travaillant alternativement, l'existence de ces

pots permet d'obtenir un débit plus régulier.

Le pulseur électropneumatique (12) permet d'augmenter la dispersion de
la phase lourde dans la phase légére. |
Toutefois son efficacité est relativement limitée dans le cas de la colonne
vide. C'est pour cette raison que nous ne l'avons pas utilisé. Le pulseur est
beaucoup plus utile pour les colonnes 4 garnissages ou il induit un mouve-

ment de ce dernier, ce qui augmente la dispersion.

ITs ETATLONNAGE DES POMPES JOSEUSES.
L'étalonnage a consisfé A relier les graduations, cxistantes sur les
ponpes, a un débit de liquide exprimé en litres / heures.

dans ce cos étant l'cau du robinet.

[}

Le liquide utilis

Dy

L'étalonnage a 5té fait selon une méthode de pesée. C'est & dire qu'on pése
la quantlt d'enu recueillie pendant un certain temps. En prenant la masse
volumigue dc l'eau &gale & Tg/cmB, on a2 ainsi le volume recueilli et par
conséquent 1z débit en litres/heure.

Pour minimiser les errcurs dlies au Jeu du systéme bieclle-manivelle des
pompes, on procédera en tournant le bouton toujours dans le méme sens.

On précisers le sens pour chague pompe.
P g pomp

Etalonnaze de la pompe 1.

Ctest la pompe d'alimentation en phase lourde. L'étalonnage a été fait
en commengant par la graduation 100 et en tournant le bouton toujours vers
la droite.

On a foit une étude comparative en é&talonnant la pompe avec le. colenne
vide (en recueillant le liquide juste & la sortie de la poppe) et ensuite

avee la colonne pleine (le liquide est recueilli au niveau du ballon 8).
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On trace les courbes d'étalonnage des pompes (pages/lg'etfg i),
On remarque que les débits mesurés par les vannes inférieures sont plus gran-
des que ceux mesurés sous une colonne de liquide. On pourrait expliquer ceci
par le fait cue les clapets anti-retour laissent s'échapper une certainc
quantité de liquide au retour du piston des pompes.
Plus la colonne de liquide au dessus desclapets est grande, plus la quantité

qui s'échappe est grande d'ou des débits plus faibles.

Pour la suite de notre travail, on utilisera toujours les étalonnages

correspondants au cas ou les pompes travaillent sous une colonne de liquide.

III. CARACTERISATION DU TERNAIRE

1. - Coractéristiques (e chaque constituant.

Nous allone donner dans cette partie uniquement les grandeurs

physiques qii ont été vtilistes : c'est a dire la densité, l'indice de ré-

fraction et le point d'ébullition.

a. - Le trichloroethylene : CHI =C 012

a =1, 4780 t . = 87°%

eb
- - L3
20 L L 8

On remarquera que 1a densité a été établie par la méthode du picnométre

et & la température ambiante.

b. - L'éthanol : CH, - CH, OH

T,'éthanol utilisé ntétant pas zbsolu, on tiendra compte dans
les celeculs de l'eau et de 1'éthanol pur introduits.
T,'éthanol ayant servi a tracer la courbe de miscibilité est concentré & 90%
ce rui. correspond & une densité d = 0,8120 a t = 26°c et un indice de

ré&fraction n . = 1,34
A L (O ’3:‘\

Mo

’

T,1éthanol utilisd pour 1'étude de l'extration a été acquis guprés cu
service des alcools (Caroubier).
Le produit contenant des impuretés, dlies essentiellement aux fiits, o été

préalablement purifié par distillation.

La distillation o été faite suivant ces données :
- taux de reflux = 1/3
~ D&bit d'alimentation = 12,5 1/h (graduation 7)

- température du bovilleur = 90°c.




L'alimentaion est liquide et se fait par le sommet de la colonne a une tem-

pérature de 84°c.

I,'éthanol obtenu 2 une concentration de 93% en masse, ce qui correspond 2
une densité d = 0,8044 & t = 26°c et un indice de réfraction 0= 1,365.
L~ températurc d'ébullition de 1'éthanol pur est teb= 78°c.

c. - L'eau distillée : HZO

= 1,333

d =1 nzo

2. - Courbe de miscibilité

Dour la déterminztion de la courbe de miscibilité, on cheisirz

1e binoire initial de telle fagon que l'addition du troisiéme constituent

ja]

ous fasse "traverser! la courbe d'une maniére presque perpendiculaire.
Ainsi avec cette méthode on ©w un dosage plus précis. Car losque la droite de
mélange traverse la courbe perpendiculairement, dans la zone criticue, 1l'ad-
dition d'uns seule goutte du troisilme constituant nous fait passer de la

cone de miscibilité A la zone d'immiscibilité (ou vice versa).

Bicn entendu le binaire initial dépendra de la zone de la courbe qu'on
voudra déterminer.
I~ courbe de miscibilité a &té tracée en pourcentage massique de chaque cons-

tituant. Les données ont &té diterminées a température ambiante.

Exemple de calcul :

- le dosage a donné les volumes suivants

Vpﬁu = bcms, VTcez 11cm3 , Ve*k = TJcma (& 90% masse).

- 1a maese “otals de la solution est :

y = - o = 5 3 i &
D ( Vaau )+ ([Tce Ypee’ T ( cth deth}

= (4 .1) + (11, 1,4780) + (18 . 0,8120) = 34,87h g.

.. e pourcentafic en trichloroéthyléne est :

g = 200 . Ld Y= <A (1 . 14780) = 46 62 B

eth mT Tce Tce 34,8?4

- le pourcentage en ¢thanol pur est :

X pp = 00 (v NI S %eth) = . (18 . 0,8120 . 0,9)
cl # mT ety Q% 34,874



€0u tric’r\\oroa‘c‘(\)‘cnc. eth onol masse des LOHStitUDV\‘C—S % rasse des constitueabs _‘
= e et e e e e e i e e A R e e A I T _1
Vﬁﬁf m'E:cm V‘Tt.l’ Mrce Ve\:h ™M e _‘ mt{-‘im.; M ]"mthh Meau e /I’acm ’fx‘-n.ﬂ ”:a:- W j
== NN NESSDRSSEE e e i e
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< i S § RS U S— - I
F L .
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RO e e
= 20 0,3 0,443 5 66D 0, L 06 oLyD |, 663 120,406 24,912 2315 | 481 Ay, 9y
a2 et -
o 295 0,25 Q,%69 4 2,930 6, %26 |0,369 L, axnplzs,a26 (28,625 83 LY 4,29 AQ, Ly
€ | 10 o35 | oAt | A0 | w326 |0F1L 05 s ne 1084, 13,658 5136 | 23 | (8
]
Ao -
; 10 2 | Arte | A | 40,988 | Azzd | AT Toaga| Anant 123,98 w68 | L0 | LAEL
% 1% 4% 4,924 20 A, 652 | 4,628 4,924 |AL,652] 16,628 3201 50,08 5,19 by 4D
=3 16 7 10306 | 26,45 | 43,45F | 29 | 10346 T 1et A5 423| yaest| 2313 | 2u85 | u6.0
r&
:I
" 15 N 5, NL 23,6 | 20,992 | 2,318 $,912 | 20,952} 11,38 L, 492 3924 A%, 3% | L 44
(W 65 9,60¢ 4635 | 4,938 | 4,331 9,607 | 11,972 6, 0%1|27,646) 24,34 B, 79 | 4531
15 0,4 0, A48 %38 ¢, L4 | 074¢ 0,448 | 6,447 45,622,311 0Ly 0,66 29,90
0,2 2 44,824 2 4,465 | 0463 | AT | ALES 0,365 | 13,652) 2,66 8c,64 | 40,13

NOTE: ) esk la masse d'eau conbtenue dans I’ ethanol.

eau
m %o\‘.n\e. des c,onsl‘.i.\:uants.

- syt V-



- le pourcentage en eau :
100

~- = am———— 3 o i ° . zaU
“eau _ ( JTeau 14 veth deth % ean )
m
T
1 J
_ 100 (4 .14+ 18.0,8120 . 0,1) = 15,66 %
34,874

_ Ta courbe de miscibilité est reportée en page AT A S,

5. - Détermination des cordes d'équilibre.

pour 1a détermination des cordes, on prépare des mAlnnges hétéro =u
génes de composition connue. On les mélange énergiquement puis, on laisse

qécanter pendant 24 heures.
On obtient ainsi deux phases en équilibre, une phase agueuse et une phase
+richlorocthyléne.

On analyse ces phases par densimétrie et réfractométrie ( voir pages 20 bv's

1es &talonnages) et on détermine ainsi teur teneur en ethanol.

On remarque que ces phases sont sur la courbe de miscibilité et por consé-
quent 1la connaissance de la teneur en éthanol permet de les situer dans le
diagrammed triangulaire.

Les deux points obtenus, pour deux phases correspondantes, déterminent une
corde d'Cquilibre.

Ies valeurs de 1'équilibre sont les suivantes :

Phase trichloroethyléne phase agueuse

L e o e

=<

! gl - 1

! x (% masse) | X ) y (% masse) !
R B IV e e )
i 1,00 I 0,010 Lo 9,00 ; 0,099 -
L——-—-—-—-——-—--—-"—~~——'-—l""'—-'-"'—"'"—‘-'-"‘-i“""‘—‘--""-"' i ; e e s e
1 1,70 0,017 i 15,00 i 0,176
T T Ea— - -
L 2,50 ‘. 0,026 :L 25,00 {033
l.- -..-»—r-—-————-—-—-——-f-—r--—--——--——'—-—-——-- s e e e e e et S B = -— — { —— o
| 3,50 If— 0,03 | 30, L 0,33
1 e . . I |
e TS T T
I 5,50 3 0,058 E 37,50 i 0,600
I _

——————————————— r-——-——-—'—--'—--—r s T -
I 6,50 i 0,069 E 41,70 i 0,715
e fomommoem T T ere—
E 9100 El 0,099 1l 42770 i 0,745
T - T T B S
! 10,00 % 0,111 E L4, 00 0,786 j
I ——

pp——— e —_
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On déduit le point critique par extrapolation sur le diagramme trian-
guleire (voir annexe) et sur le diagramme rectangulaire y = £(x) ( voir

fig. page 49 lns). On trouve le point critique x =Y . = 47,25 %.

V. - &EALYS@_@UANTIT&TIVEu

— -

1. - Etalonnage densimétrique

Ta densité a été mesurée par la méthode du picnométre & tempéra-

ture ambiantec.

Les solutions utilisées pour les différents &talonnages sont celles

qui ont servi & établir la courbe de miscibilité.

Les résultats sont groupés dans le tableau page

La courbe d'étalonnage densimétrique est en page

On remarquera que 1'étalomnage densimétrique osl rolativoment précia ponr
1les solutions de densité élevée, c'est 3 dire les solutions & base de

trichloroethyléne.

2. - Btalonnage réfractométrique

PR a——

Les indices de réfraction des solutions, dont les compositions
se trouvent sur la courbe de miscibilité, omt &té mesurés & mne fenparatnre

de 20°c. ( Voir courbe d'étalonnage page Zobic ).

1,'étalonnage réfractométrique est relativement précis pour des faibles in~-

dices de réfraction c'est a dire pour des solutions aqueuses.

3, - Etalonnage chromatographique

Les conditions de travail sont les suivantes :
- la colonne utilisée :
"~ longueur : 8 pieds
ﬁ 100 mesches

5 % EGS sur un support CHROM W, AW - DICS

- granulométrie : 80 =
- phase statiomnaire :
- température du détecteur = 250°¢

- température de la chambre dtinjection : 150°C

- température de la colonne : 50°c avec une programmation de tempéra-

ture de 12°c/min juste aprés la sortie du pic de 1l'alcool.

La température finale est de 150°c¢c.
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. Malheureusemend quant 1+ solution 4 analyser contient un fort pourcentage

en trichloroethyléne, la séparation n'a pas lieu sous ces conditions.

Nous n'analyserons donc par cette méthode que les extraits.
La courbe d'étalonnage a été établic en mesurant l'aire du pic de 1'éthanol

avec un planimétre, en fonction du pourcentage massique en ethanol.

. On notera que les aires ont été mesurées sous une sensibilité, du chroma-

tographe, égale 4 32. ( Voir page 20 ln's 1vétalonnage).

. On notera que pour l'étalonnage chromatographique, on & utilisé sussi des

solutions dont les compositions ne figurent pas sur la courbe de miscibilité.

ETALONNAGES

e T T —— o o s S

e e e

1l n

Il % masse en ethanol || densité
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V. TRAITEMENT DETAILLE D'UNE EXTRACTION A CONTRE-COURANT.

s B T o o

On prépare une charge contcnant 30% en masse d'éthanol et 70% de tri-

chloroéthylénc.
. Le débit de charge est fixé & 31/h (graduation 5)
. Lo débit du solvant (eau) est de 2,851/h (graduation 5)

. On régle la hauteur du syphon de telle fagon & pouvoir recueillir le raffi-
nat et llextrait en méme temps et & localiser l'interface & la.base du < s7n

décaenteur inférieur.

. Pour le contrdle du régime permanent, on préléve des échantillons toutes
les 15 minutes pour analyse. Les échantillons sont prélevés de la phase
raffinat., En effet, cette derniére occupant un petit volume, par rapport

4 la phase extrait, la moindre '"perturbation" y serait mieux décelée.

Pour notrc cas, le régime permanent est atteint aprés 3 heures de mar-
che, toutefois on ne préléve les échantillons finaux quitaprés 4 heures

3 Yheures 30 Mn.

On entend par &chantillons finaux, un échantillon de reffinat et un échan-

tillon dtextrait.

Ces 4chantillons sont ensuite analysés, par les différentes méthodes citées
précédemnent, pour déterminer leur teneur en éthanol.

-t
Note; Dans tout ce qui suit, on notera :

% = teneur en ethanol dans la phase trichloroethyléne

v = teneur en éthanol dans la phase aqueuse.
Lt'indicc 1 correspondra a ce qui entre et sott du bas de la colonne.

L'indice 2 pour le haut.

Analyse des échantillons
. Extrait : d = 0,9643 \
n54= 1,352 y
Aire = 52,17

4% 67% masse en éthanol

1l

. Raffinat : d = 1,4669

|
]

1 % masse en éthanol
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1. Détermination du Npt par la méthode du pdle opératoire.

Voir en annexe la construction graphique.

F étant la charge

E1 l1'extrait 2inal
R. le raffinat final
o
On trouve N = 2
pt

D'ol si on prend la hauteur H de la colonne comme étant la longueur par-

courue par une goutte de charge depuis son contact avec le solvant jusqu'a

1'interface du décanteur inférieur H=3,22m

HoB.P.Ts = =255 um = 1,6m.

2. Détermination du Npt par la méthode de Mc Cabe ¢t Thiele

. Comme nous 1'avons signalé dans la partie théorique, cctte métho-

de n'est vraiment interessante que dans le cas ol 1la courbe opératoire peut -~

atre assimilée A une droite , c'est & dire que les liquides solvant et di-

luant sont non misciblese.

. La courbe tracée point par point a partir du pbéle opératoire peut
P P P P i 1%

8tre aisément assimilée & une droite (voir page L1 W< Je
5

. De plus, cette droite a la méme pente, aux erreurs de construc-
tion prés, que la droite opératoire tracée 4 partir des données initiales

et finales.

. On peut donc appliquer la méthode de la droite opératoire pour

déterminer les caractéristiques de la colonne.

Note : ¥ = teneur en ethanol dans la phase trichloroethyléne en rapport de
masse.

;f - teneur en ethanol dans la phase aqueuse en rapport de masse.

- les dommées de 1'équilibre sont celles qui ont &té déterminées

expérimentalement.

. Par 1a méthode de Mc Cabe et Thiele ( voir page tm,h,iﬂ
on trouve : I = 2
pt

. D'oi 1a H.E.P.T. = 1,61 m.

Remarque ; L'approximation faite plus haut est donc juste. Btant donné que
FLaliab e P P J a
pat ‘les deux méthodes, on trouve les mBmes caractéristiques
Dorénavant on utilisera toujours cette seconde méthode pour des raisons

de cormodité &t aussi pour minimiser les errcurs dles a la construction
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3. - Détermination du N U T

La plus grande résistance 3 la diffusion se trouve dans la phasc
trichloroethyldnc. Ceci est dfi au fait que 1'éthanol est beaucoup plus solu-
ble dans 1l'eau que dans le trichloroethyléne. De plus la phasec agueusc est
beaucoup plus agité. Ce qui diminue d'antant plus la résistance au transfert dans
dans la phasc aqueusc. On dit dans ce cas que le transfery‘de matiere est

contrdlé par la phasc trichloroéthyléne.
X

5 2
1
Dleu nwygo = ( 4=
) x - x*
*1

La courbe d'équilibre ne pouvant pas s'exprimer "mathématiquement®,

on intégre donc cette expression graphiquement.

. Le NUT est égal a ltaire de la courbe ———1—--- = f(x)
x - x*
On a :
1

l—_-# \J —T'_.ﬁ— 18 T 1 . ]
Y o | : | R
= y iO } 0,05 ! 0,1 : 0,2 ! 0,53 | 0,4 0,5 0,6 0,7 0,7510,775 %
=' [ 1 1 I i i )
_————— 3 T T + b | i
i i 1 1 1 1 1 i
i X*10 io,oozsi 0,0051 0,01 1 0,017} 0,029 0,035 0,051510,078‘0,1o$:0,115
b ! i i | !
_______ D L i i , i
1 1 1 1 I 1 1 i
{3 0,01 10,059 | 0,0661 0,12 } 0,175} 0,228 0,283 0,336} 0,597|0, 41} 0,429
i i 1 ! | ! f
A 1 1 1 | I T H

1 ) _ ]
| 24 1oof2gibo 16,39 | 9,09 16,35 {4,93| k,03]3,51 ] 3,20 |3,15] 3,18,
x| ! ! | : !
lm—m = ' 4 i 1

En calculant 1'aire (voire page Z#13L3), on trouve N U T = 4,43
Dy HUT = 222 =o0,73
b, b3
Conclusion : L'efficacité de la colonne pour cette extration est relative-
ment limitée. Fn effet, l'extrattion ne se fait pas dans de
bonnes conditions étant donné que la HEPT ct laHUT
sont grandes.

Cela ezt dfl sans doute a le faiblesse de l'aire et du temps

joh
(6]

» contoct entre les phases.

Un garnissage approprié pourrait y pallier.
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VI. - INFLUENCE DU DEBIT DE SOLVANT

Dans cette série d'expériences nous allons étudier l'influences des
débit de solvant sur les caractéristiques de la colonnea.-
Le débit de la charge étent, quent & lui, maintenu constant & 31/h. Toutes
les expériences ont été mises en oecuvre de la méme maniére que précBdemment,

La détermination des caractérdstiques a été faite en utilisant uniquement

la méthode de la droite opératoire vue auparavant.

Nous avons groupé les résultats obtenus dans le tableau suivant :

- T mi I I
1 1 1 1 I

| Expérience}Débit de sol¥ant; N i | HEPT (m) | T NUT E HUT E
i i (1/h) P B | ) i
b 1 i j i 1 :
3 i H i i i !
i 1 5 1,65 11,26 E 2,55 ; 3,95 1 0,82 i
[ - o | e—— T T !
i 2 ; 2,85 E 2 i 1,61 5 b 43 i 0,73 i
o . + 1 - T :
| 3 BEE 10611 5,28 | 38 | 08 i
1 H 1 & — ]
bob i 57 11,3 1 2,48 i 3,9 1 0,81 !
P & ! J A i 1
r - - - ' 3 T 1
i 5 P 8.k 10,33 1 986 1 3,77 1 085 i
o e e e st it - == 3 3} -

6 Po11,25 0,1 32,2 I 3,76 1 0,86 g
i i 3 — S

b4
Certains résultats nous ont paru "bizzarrese, nous avons donc voulu
apprécier ' la fiabilité " des expériences en faisant un bilan de matiére.

Nous avons fait un bilan global et un bilan sur 1'éthanol.
On notera cue pour chaque expérience, nous avons mesuré les débits, a la

sortie, du raffinat et de l'extrait.

Excmple de calcul des bilans pour 1l'expérience 2
- Bilan global : ce qui entre = (Débit de change x densité}
( débit de chaAge x densité) = (débit de sovant x 1)

i}

I

3 x 1,104 + 2,85 = 6,18 Kg/h

ce gqui sort =

fl

Ve s i Gie -
(débit de raffinat x draff) + (débit d'extrait x dext)

1

(1,83 x 1,4669) + (2,55 x 0,9643) = 5,14 kg/h

D'ou l'errcur cormise sur le bilan global

o= =51 1684

6,18



R

- Bilan sur 1l'éthanol : ce gui entre : P

o

Débit massique de charge x teneur en cthanol
3 x 1,110 x 0,3 = 1 kg/h

ce qui sort :

n

(débit magsique de raffinat x xq) +(débit massi-
que d'extrait x yz) =
( 1,8% x 1,4669 x 0,01) + 2,55x 0,943 x0,44)
1,11 Kg/h.

D'ot l'erreur sur le bilan éthanol :

-

Nous avons procédé de la méme maniére pour toutes les expériences. Les ré-

Al

sultats 'ont &té groupés dans le tableau.

a3

On mettra un signe (+) quand l'erreur est par excés et un signe (=) quand

1'erreur est par défaut.

!

% Ixpérience Eerreur sur la bilanserreur sur le bilan ;
E E global (%) i alcool (%) i
{ — 2 é el &
i i i 1
P ! - 10 ; + 55 !
| = e t— .
i 2 ! - 17 ! + M !
1 cnmmome= - - —— o i -l
l i i 1 !
5 3 1 . 20 1 -~ 9 I
| e : 4
; L | -6 ) -1 |
Y s n— e o e e s e e e e s s e X -l
i i i 4 i
I 2 ' -3 ! + 2 !
1 | [ L ol
| ] | |
L 6 : =B ' - 12 !
1 e L i

On trace une courbe moyenne donnant le NUT en fonction du débit de solvant

en tenant compte des errcurs calculées ( voit page .1g;KP.

Conclusion :

- Les résultats pour l'expérience 1 peuvent &tre considérés comme
abberrantes. Pour les autres cxpériences on peut admettre les résultats quoi-
que les errcurs commises peuvent atteindre 24 % dans certains cas. Mais
étant donné que les erreurs sont pratiqument du méme ordre, on peut suppo-
ser que 1l'influcnce du débit de solvant 2 pu 8tre misc en évidence.

/
- Nous n'avons pas jugé utile de tracer le graphe Npt = f(débit)

&tant domné que lo variation est dans le méme sens que pour NUT = f(débit).
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- Avec l'augmentation du débit de solvant, les performances de la colon-
ne diminuent du point de vue extrait. C'est & dire que l'extrait n'est pas
trés riche cn &thanol étant donné 1'abondance de solvant, par contre le
transfert se fait beaucoup mieux. En effet, quand le débit de solvant aupg-
mente la vitesse relative des gouttes de charge diminue, par conséquent le
temps de contact des deux phases augmente d'oll un meilleur trancfert de

1'éthanol de la phase trichdoroéthyléne vers la phase aqueuse.

- On remarque que pour des débits assez faibles, lec pompes doscuses

ne sont pas fiables.

VII. PROPOSITION DE TRAVAUX PRATIQUES

D o o o S S o B ] B S P S S S S S S

Pour les séances de T.P du moduke de FEN 109, nous allons proposer
comme manipulation l'expérience qui a ét& détaillée précédemment dont les

conditions sont les suivantes :

- charge trichloroethyléne - éthanol a 30% masse en éthanol.
- débit de charge 31/h (graduation 5 sur la pompe)
- débit de solvant 2,85 1/h (graduation 5 usr la pompe)

Manipulation
- Déterminer le temps nécessaire au régime permanent en faisant des

prélévements toutes les 15 minutes.

- Déterminer le Npt par la méthode de PONCHON-SAVARIT (pdle opératoire)
et par la méthode de Mc Cabe et Thiele.

Que peut-on en conclurc ?

Les inertes peuvent-ils &tre considérés comme totalement immiscibles ?

- Déterminer le NUT par intégration graphique.

¢ J‘\-r."
t ” ” . rd , .
Note : Utiliser¥les analyses et les calculs les données qui ont été .. = .
déterminées lors de la manipulation (T M 1) c'est & dire la courbe
de miscibilité, les cordes d'équilibres et les étalonnages densimé-

triques et refractométrique.



D. CONCLUSTION

Nous axerons notre conclusion sur deux facteurs que nous considérons
comme étant cssentiels pour cette étude. D'une part, les méthodes d'analyse

et d'autre part les améliorations a apporter a la colonne.

—

-~ Fn ce qui concerne les méthodes d'analyse, nous avons sigpﬁlé dans
la partie théorique les faiblesses de la densimétrie et de la réfractométrie.
Il n'y a pas lieu d'y revenir. Par contre pour la chromatographie, 1l'effort
devrait se poursuivre pour pouvoir utiliser exclusivement cette méthode. Un
pas a été fait pour llanalyse de l'extrait. Pour pouvoir analyser le raffi-
nat, on pourrait essayer de placer deux mémes colonnes en série ou bien
trouver une autre colonne avec d'autres conditions. En tous les cas, la re-
cherche devrait se poursuivre dans ce sens. Nous signalerons d'autre part
que pour é&viter les erreurs, les injections devraient se faire avec une
microseringuc plus précise (de un microlitre par exemple) et les aires des

pics &tre mesurés avec un intégrateur électronique.

L'utilisation exclusive de la chromatographie comme méthode d'analyse serait

un atout non négligeable pour la poursuite de cette étude.

- Bn ce qui concernc les améliorations a apporter a l'installation,

elles se situent au niveau des pompes doseuses et de la colonne.

Nous avons remarqué que pour des débits faibles, la portion de liquide qui
reviens par les clapets est relativement importante. d'ol une erreur plus
grande sur les débits et les bilens de matiére. On a vu aussi pendant 1'éta-
lonnage des pompes que l'influence de la pression de la colonne de liquide
est importante. A moins de faire un étalonnage avec la colonne en fonction-
nement avec les produits, ce qui est anti-économique, les résultats seront
toujours autres que les débits ''reels'.

I1 serait interessant de placer les ballons d'alimentation au sommet de la
colonne et de les remplir avec les pompes doseuses. Pendant 1l'extrawvtion,
1l'alimentation de la colonne se fera par gravitation.

L'installation des vannes et d'un débimétre nous permettra d'avoir des

débits plus réguliers.

Lors des ess2is, on a remarqud qu'a partir d'un certain débit de char-~
’ que q

ge, les gouttes devenaient de plus en pilus grosses. Ce qui risque d'entrai-

ner le phénoméne de coalescence. C'est ce qui a fait entre autres, qu'on

a été obligé de choisir un débit de charge relativement faible.
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Un garnissage approprié, par exemple des anneaux Raskig en verre, nous per-

mettrait de travailler 4 des débits de charge plus grands.

De plus le garnissage améliorerait grandement les performances de la colonne

en permettant un meilleur temps et une plus grande surface de contact.

- Pour "1' étude des performances de la colonne, on devrait travailler
avec d'autres débits de charge et de solvant. De plus il serait aussi interes-

sant de travailler avec des charges de compositions différentes.

Ainsi, on pourrait déterminer les performances optimales de la colonne pour

cette extraction.
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NOMENCLATURE

20 : indice de réfraction & 20°c
d : Densité par rapport & l'eau
teb ¢ Température d'ébullition en °c
x ¢ pourcentage massiqge de l'ethanol dans la&waffinat et la charge
N : pourcentage massique de 1l'éthanol dans l'extrait.
X : Rapport de masse de 1'éthanol dans le raffinat et la charge
masse d'éthanol / masse totale - masse d'éthanol)
Y : Rapport de masse de 1l'éthanol dans l'extrait (m@mes unités).
N : Nombre de plateaux théoriques.
H?;.P.T. + Hauteur équivalente & un plateau théorigue (m)
NUT : Nombre d'unités de transfert
HUT : Hauteur équivalente & une unité& de transfert (m)
H : Hauteur de la colonne (m)
L' : Débit de raffinat ( 1/h) :
L : Débit de l'extrait (1/h)
X* : Composition en rapport de masse, d'une phase fictive qu.

serait en équilibre awec Y
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