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SUJET : Etude de I'influence du taux de reflux sur la separa-
tion dans une colonne de rectification.

Resume - Notre travail cansiste en premier lieuen la remise
en marche de linstallation, puis en second lieu en 1'etude de
Minfluence du taux de reflux sur la séparation en régime con-
tiny

En regime discontiny, nous avons caractérisé 1'essai a taux de
refiux variable et @ composition du distillat constante.
Enfin, nous avons pu evaluer les coefficients de transfert
globaux en regime discontinu et & taux de reflux total.

Subject : Study of reflux ratic influence on separation in
rectification column.

Smmary - our wark consists firstiy in repairing the installa-
tion and secondly in the study of reflux ratio influence on the
continuous regime separation.

In @ discontinuous regime, we have caracterizied the test
with variable reflux ratio and with a constant distillat com-
position.

Finally, we succed in evoluating the global transfert coeffi-
cients in discontinuous regime at total reflux ratio.
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SYMBOLES UTILISES

Surface volumique d'un garnissage m2/m3
Surface volumique effective m2/m3
surface volumique mouillée mz/m3
Aire de la section droite d'une colonne m2
charge du bouilieur moles
diametre nominal d'un garnissage m
Diametre interieur d'dune colonne m

Debit molaire du distillat mole/n
Coefficient de diffusion dans l1a phase vapeure n12/s
Coefficient de diffusion dans la phase liquide m2/s
Facteur du garnissage m2/m3
Debit d'alimentation continue kg/n
Debit molaire mole/n

Debit massique du gaz par unité de section droite  kg/( mzs)

Debit molaire du gaz par unité de section droite  mole/ (mz.s)

Débit massiqgue a I'enforcement kg/ (mz.s)
Nombre de GALILLEE

Rétention operatoire 3/m3
Rétention capillaire m3/m:S
Rétention totale m3/m3

Hauteur d'une unite de transfert m

Coefficient de transfert partiel dans 1a phase gazeuse

2
moles/m=.s
Coefficient de transfert partiel dans la phase liquide

2
moles/m~.s
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Debit massique du liquide par unité de section droité— Kg/M .5
.

Débit molaire du liquide par unite de section droite kg/m™.s
Débit massique du liguide kg/h
Masse molaire g/m
Nombre d'unité de transfert

puissance watt
Quatité de chaleur apportée au bouilleur . watt

Taux de reflux dans 1a section de concentration
Taux de reflux dans la section d'epuisement
Taux de reflux minimum

Nombre de REYNOLDS
Nombre de SCHMIDT
Nombre de SHERWOOD

Temperature
temps

Ug, Ul Vitesse fictive de la vapeur et du liquide dans 1a colonne m/s

< <

m

]

m

s =

e

F"Gﬂ—gF\ =

supposee vide

Débit massique de vapeur kg/n
Débit molaire de vapeur mole/n
Débit massique du residu kg/n
Débit molaire du residu mole/n

Fraction molaire du solute dans le liquide
Hauteur du garnissage m

SYMBOLES GRECS

Viscosité dynamique Kg/m.s
Masse volumique kg/m3
Chaleur latente de vaporisation kcal/mole

Fraction vaporisée de 1'alimentation
indices / interface

Equilibre

Gaz

Liquide
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INTRODUCTION

Larectification est une opération des plus importantes en genie chi-
mique; elle permet, en jouant sur les differences de validité des consti-
tuants d'un mélange, de separer les differents composants en fonction
de leur tempeérature d'ébullition,

Notre travaill a pour but d'évaluer I'influence du taux de refiux sur la
separation d'un mélange binaire eau-éthanol dans une colonne de retifi-
cation a garnissage a l'echelle laboratoire.

En premier lieu, on étudiera cette influence, en marche continue, et en
second lieu en discontinue cette étude permettra aussi d'evaluer les co-

efficientsde transfert de matiere, en marche continue a taux de reflux
total.






1. GENERALITES

Larectification se trouve parmi les opérations fondamentales du genie
chirmigue, ayant pour but de séparer un mélange grace ala différence de
composition entre le liquide et 1a vapeur.

Lors de ce procédeé intervient le phénomene de transfert de matiére en-
tre 1a phase liquide et 1a phase vapeur circulant a contre courant dans
une colonna destinee a la mise en contact intime des deux phases.

Les colonnes utilisées pour a rectification appartiennent @ deux types
distincts :

- les colonnes a etages (plateaux, grilles, cascades),
- 1e3 colonnes a ruissellement continu ou @ garnissage.

La colonne gui st 1'appareil essentiel du phénomene de rectification
est réunie par sa base & un bouilleur dont la charge Tiguide regoit un ap-
port de chaleur externe destinge a assurer sa revaporisation partielle ;
et par son sommet, & un condenseur ou se liquifie 1a vapeur de Léte.

Une parlie du condensat, le distillat, est gvacué, tandis que le reste est
retourné a la colorne sous forme de reflux. Les fluides, vapeur et lig-

~

dide sont continuellement en contact provoquant 1’échange de matiére a
contre-courant.

1.1. Mode d’executian
La rectification peut étre realisee :
fol.@a R mmadian

Les debits du melange a traiter (alimentation), du distillat et gu résidu
sont alors constants, le regime est etabli.

L'opération est caractérisee par les données de regime et 1'on
s‘affranchit totalement du facteur temps ou de la fraction distillee.

L.1.5 23 Haeandien
Le mélange placé dans un bouillaur fourait, un distiliat de composition
variable avec le temps, de méme le titre du liguide du bouilleur.

- 4



1.2. GBJECTIFS DE CALCUL D'UNE COLONNE DE RECTIFICATION

rectification:

- A partir d'un mélange, on veut obtenir une séparation donnée, cela
s'exprime pour une rectification, continue par une fraction du distillat
ou du résidu bien déterminée et pour une rectification discontianue par
la connaissance de la variation du distillat ou du résidu en fonction du
temps.

s (X6, X})

—

H=?
Xg H:? e

— -

[ % (30l

Pour cela une atude est EXigéB, comportant 1es points suivants :

. etude des proprietés physico-chimigues du mélange (viscosité,
masse volumigue, données d'équilibre..),

. calcul de la surface d'échange provenant de 1a construction,
. étude de la cinétique de transfert de matiere et de chaleur,
. determination du nombre de plateaux ou 1a hauteur du garnissage,

. calcul des dimensions de V'appareillage (colonne, condenseur, bouil
leur).

- Etant donné une colonne de dimension connue, ou Studie les possibili-
tés de seéparation du melange suivant Vinfluence des parametres sui

vants :

. etat thermique de 1"alimentation,
. chaleur fournie au bouilleur,

A



Cela se traduit pour la rectification en continu par la variation de ia
fraction du distillat {ou du résidu) en fonction de ces paramétres, et
pour 1a rectification discontinu par 1a Jacleur temps qui détermine sui-
vant Vinfluence de ces paramétres cités pius haut, 1a composition du
distillat (ou du résidu).

[__,,Xu=.? " X ()7

L xs? :®x.m=?

il. CARACTERISTIQUES DES COLONNES GARNIES

Les colonnes & gainissage ont trouve un large domaine d'application
dans 1a rectification. Calles-ci s'effectue dans les colonnes de ce genre
en raison de la facilite de construction, et de leur faible perte de
charge.

La facilité de construction est un facteur important quand on traite les
liguides corrasiis ou lursgu’on esi condull a rectifier sous-vige la
perte de charge étant trés faible, il en resuite un grand avantage pour
ce type de rectification. Toutefois, 1'efficacité d'une colonne garnie de
hauteur donnéa est scuvent inférieure a celie d'une colonne 3 plateaux
de méme hauleur.

1i.1. Avantsges et lnconvénienis des Colonnes Garnies

Les colonnes de rectification & garnissage sont recormmandées pour :

- matigres corrosives,

- vitesse ascendante faible pour les vapeurs,

- installations-pilotes : facilite de montage et de realisation des co-
lonnes de faible diamétre (¢ 20 cm) avec un prix de revient peu éle
Ve,

- ratention importants.



Mais ces colonnes presentent ies inconvenients suivants :

- faible flexibiite (leur efficacité diminue rapidement quand on
5'eloigne des conmiions pptimaies ge fonctionnerment),

- {mible efficacite a grand diametre de la colonne,
_limitation fe yitesse de 50 8 75 & de ceile g8 ’engorgement,
- les soutirages lateraux, ies reflux intermédiaires sont assez diffi-

ciles a realiser.

11 2. Construction d'une Colonne Garnie -

11.8.1. Lo garnianngs,

Les colonnes sont constituees par une enveloppe cylindrique metalligue
"qarnie” de matariaux en morceaux entre lesquels passe le gaz en Cour-
ant ascendant, tandis-que le liguide arrose le garnissage et descend a
travers Jul. Vu que la qualité d'echiange est lice & la surface de contact
des deux phases, P'utilisation de petiis elements a permis d'augmenler
\a surface d'échanga et de 13, a garder longtemps possible le contact
liguide-vapeur.

On en distingue plusieurs sortes. Leur mode d'empilement est soit en
vrac odJ occupant toute la section de 1a colonne, 1es plus utilises sont
les anneaux Raching, Lessing et Pall.

Las selles de Berl et Inalox et 1es garnissages Sedman et Spraypak.
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- De nombreux garnissages ont té deveioppes ces derniéres ou le mate-
rie} de construction utilisé est un meétal. Gn citera les garnissage de
STEDMAN, PANAPAK et YORKMESH { 10) qui sont utilisés aussi bien dans
les grandes installations que dans les petites. lls se presentent sous
forme de cable maillé ou sous forme de plateaux ondulés faits de plu-
sieurs couches de metal superposaes.



- De nombreux garnissages ont ete developpes ces dernieres annees ou le
materiel de construction utilisé est un metal. On citera les garnissages de
STEDMAN, PANAPAK et YORMESH ( 10) qui sont utiliseés aussi bien dans les
grandes instaliations que dans les petites. |1 se présentent sous forme de
caple maillé ou sous forme de plateaux ondules faits de plusieurs couches
de metal superposees.

1E.3. HYDRODYNAMIQUE DES COLONNES GARNIES

11-3-1 PERTE DE CHARGE

Dans une colonne a garnissage, la perte de charge augmente avec le debit de
gaz (G), pour une valeur fixé du debit liguide (L).

Pour une valeur de liquide nulle, 1a variation de la perte de charge :
en fonction du debit gazeux s'exprime par la formule d'ERGUN (S) :

(%;_)G =h G +hy G (II-1)
hy = parametre de KOZENY - KARMEN.
hy = parametre de BURKE - PLUMER.

Ces parametres sont en fonction des caractéristigues du gaz et du
garnissage.

Sur la fig. (1i-1) £fest une droite de pente légérement inférieure a deux, les
coordonnees sont logarithmigues.

Pour un debit donné (L), la vanation a la méme allure. (AP/Z) est
sensiblement proportionnel au carre de la vitesse du gaz.

Pour une certaine valeur de (G) on observe un changement d'allure de Ia
courbe au point A {Fig. [1.1).
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Fig. (11-1) - Evolution de la perte de charge en fonction des debits
gazeux et liquides dans une colonne a garnissage.

Cect s'explique par le frottement du gaz qui gene la descente du liquide,
provoquant une augmentation de la rétention du liquide qui a son tour
diminue V'espace libre offert au gaz.

Ce point de discontinuité est appele : point DE CHARGE.
En augmentant encore (G), AP/Z augmente encore plus rapidement jusgqua un
point de discontinuité appelé : point d'ENGORGEMENT.

Au deld de ce point, tout le liguide ne peut s'écouler a travers le garnissage
et forme une émulsion en téte de garnissage. Ceci 23t un point de mauvais
fonctionnement. De 13, le débit correspondant & 1'engorgement est le débit
max1mal compatible a un fonctionnement normal de I'installation.

La variation de aP/Z en dessous du point de charge a travers les lits
d'anneaux Rashing, Pall ou de Selles de Berl est donnée par la formule

empirique de Leva /57

AP b G (11-2)

v et B .constantes caracteristiques du garnissage.



ii-3-2. Engorgement

L'engorgement est un phenomeéne indesirable qui se manifeste par
I'obstruction du passage 2 la phase liquide par 1a phase vapeur. La vitesse
massique du gaz & l'engorement Gy est determiné & 'aide d'une correlation

entre X et ¥ (Fig. {1-2).
avec

K= (LGP in)
(1-3)

2
V=GeF( %ow) /(g 2 - )

SAWISTOWSK! /5/ a repris une etude de bain et hougen /S/ pour proposer
I'approximation suivante :

Y = exp (-4,0% 25 } {(11-4)

valable dans l'intervalle 0,02 £ x < 4 ; pour des calculs plus precis et tant
qQue X< 10 ROUS Suggerons :
.286
¥=0684 exp (-361x° 1 (-5

Il est prudent d'adopter une vitesse massique, au maximum égale de 60 a
70% de la valeur a l'engorgement.

Fig. {11-2) : Corrélation Graphiaue de perte de pression

5}
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11-4 NOTIONS Liees a I"'ecoulement du liguide

La retention est le volume liquide accumulé par unité de volume et est
egale a 1a somme de 13 rétention (hg) et de la retention opératoire (hg).

La retention capiliaire est fonction seulement du nombre d'edtyos, pour un
type de garnissage donné (Fig. 11-3). E3- P9

Ac_{

.05

.01 |

. 005

001 . . N i
5 A0 A00 . 500

Fig. {11-3) : Rétention capillaire en fonction du nombre d'Eotvos.

— ED

| a rétention operatoire correspond au liquide qui s'accumule dans la colonne
au fonctionnement mais, s'eeoulant & l'arrét. Elle peut étre déterminée par
'equation suivante .
hg = 1,295 & d Rgy 0,6705 -0,47 (11.6)
al

MORRIS et .J:E\CkTQDN /4 appellent le taux d2 mouillage, le rappott du debit -
yolumique du hiquide sur 1a perimetre mouillable dans une section droite Ay

et donnent :
Liag » 0000025 245

1e ruissellement sur le garnissage ne s'effectue pas sous forme de film 51
. g . " 9
le mouillage est superieur a 0.0002 m=/s.

A0



{8 surface moulllée est sensiblement independante de la vitesse massigue
du gaz et est une fonction croissante du debit massique du liquide ONDA et
COLL proposent /4/.

aw/a=1 - exp (1,45 GLADP ™ (a0 8> wed?  (11-7)

La surface volumique ( Qe } effectivement utilisee pour le transfert peut
gtre decomposee en deux termes :

- une fraction seulement de la surface mouillee {en effet 1l y a lieu
dexclure les zones mortes, localisation principales de la retention

statigue).

- I'aire des gouttes qui tompent d'eléments sur le suivant

a W
Og/a
1
/
/
/i’
1 /
Sw/, - /
t
// Fe/a
L2 / =
" /
-4 L
1 2 5 10 20 So 4‘ h)

Fig. (11-4) : Aire Mouillée et Aire Effective en fonction de la
vitesse superficielle du Liquide.

En analysant 1a figure {{i-4) nous remarquons que tant que la zone de charge
n'est pas atteinte, la surface effective est sensiblement independante de la
vitesse du gaz. Aux valeurs modérees de la vitesse superficielle du liquide
(L/ p g = 1), la contribution de la surface des gouttes est faible, et la
surface effectivement utilisée est inférieure & 1a surface mouillée ; a
mesure que la vitzsse superficielle du liquide croit, la contribution des
gouttes corpense l'influence des zones mortes et la surface effective egale
puis supérieure & la surface mouillée.

M



f1i. ECHANGE DE MATIERE DANS UNE COLONNE GARNIE

Une colonne de rectification garnie est un exemple d'un echangeur de
matiere entre 13 phase vapeur et la phase liquide ou I'objectif principal est
de calculer Te flux de matiere transférée entre les phases en contact pour
un volume differentiel, ceci pour prédire la variation continue de la
concentration et ae la, I'effet de séparation.

En supposant l'ecoulement piston des phases et luniformite de la
concentration dans chaque phase pour toute une section, on peut adopter les
equations de bilan de matiére qui expriment les principes de la repartition
de 1a concentration en sens axial.

dr--n. 3 . . - L
Hy= ":,,,y’ﬂ-; a(#-y), (Z=0 :y=3) 1)
d(L.x) ) s . err

Noa=—===k  a{x-22)(Z=0 2 =x){llI-2)

—

Ou (% - ) et (4 - y) représentant les forces motrices du transfert et “a°
I'aire interfaciale.

Ky el ky sont les coefficients de transfert locaux qui ne peuvent étre
calculeés qu'a partir des relations empiriques.

111.1. Modeles de transfert de masse

Il existe plusieurs modeles qui représentent la théorie du transfert de
matiere, mais on n'en citera que les suivants :

(1. 1.a. MODELE OU DOUBLE FILM

La theorie du double film de WHITMAN /17, suppose gque la résistance au
transfert est localisée dans les deux films d'épaisseurs g et & dans
lesquels le mouvement des fluides est laminaire et c'est le transfert des

constituants dans ces films qui conditionne la vitesse de migration des
constituants d'un flurde vers 1'autre.

Az



Par contre, a linterface il n'existe aucune resistance au transfert car il
s'etablit un équilibre thermodynamique entre les titres y' et ¥ ce qui
implique une resistance nulle au transfert tandis que dans chague film 1i
exlste un gradient mesurable de titre :

De y' ay dans ie film vapeur

et de x & x dans le film liquide.

4
| & | i}
. . i YAPEUR
LIQUIDE l ] |
| A |
= == N
_ T == — : Y,
- _—\l—- = |
———_ |
- —1-_XX| 1
— e Do . P |
T e == | e e |
- L L -
5. 0 9,

Fig. {il1.1) : THEORIE DU DOUBLE FILM

Par ailleurs, on admet qu'en dehors de ces films, les titres y et x sont
constants dans chaque phase. Cette constance résulte de la grande
turpuience qui regne dans les deux phases.

On notera qu'en realite 'hypothese du reqime laminaire dans le film liquide
n'est pas toujours verifiee du fait que pour les colonnes a garnissages, le
ruissellement du liquide a travers les elements garnis devient turbulent a
proximite de Iinterface ce qui fausse les hypotheses sur lesquelies cette
theore, se base.

Cette theorie propose aussi la détermination des coefficients de transfert
de matiere de 1a facon suivante :

kg=Dg /(5 RT) (1113)
kL:DL a" ‘SL (”1_4)

mals ce calcul reste impossible du fait de I'impossibilite d'évaluation des
epalsseurs des f1lms &; et &

A3 -



Ii1.1.b. Theorie ge penetration

(a theorie de pénétration proposée par HIGBIE /9/ et revue par
DANCKWERTS /9/ suppose un renouvellement des elements fluides de
petites dimensions présents a l'interface a un instant détermine par des
gléments qui viennent au sein de chaque phase (sans qu'il y ‘ait pour cela un
mouvement d'ensemble dans les phases en présence). Le parametre de
DAMCKWERTS /9/ 8" etant une caracteristique de la fonction de
distribution des temps de séjour des constituants a l'interface.

Les coefficients de transfert partiels sont déefinis par /
kg = (Dg . &2/2 / RT (111-5)
k= (D . 8142 (111-6)

111.2. Corrlations donnant les coefficients de transfert
de matiere :

La résolution des equations de diffusion et d'écoulement conduisant a
'avaluation des profis de concentration et des coefficients de transfert
n'est possibla que dans un riombre limite de cas.

Dans la plupart des situations, on sera oblige d'avoir recours a das relations
empiriques ou semi-empirigues pour évaluer les coefficients de transfert.

- Phasa liguide

Pour le transfert dans la phase liguide ONDA et COLL /S/ ont propose la
forraule suivante .

k[SLipy 2] = 0.021 (adi ¥ RS (H1-T7)

ou ki est exprime en m/s.

Le flux de matiere transieree s'exprime par :

Ny = kp ACx = kp.CEYR =k, Ax, (111-8)

g

d'od k=K .C (i111-9)

A4 .



- Phase gazeuse

Pour le transfert en phase gazeuse avec des garnissages de dimensions
nominales superieures a 0,0127 m, les mémes auteurs recommandent :

ap . _C i 1.7 pd7 ol

She=5.23 \&_d) 4 ‘R¢G SeG (IH‘lD)

et pour un diamétre inferieur @ 0.0127 m

She=2.00(@dyV Rg .S (L)

oU kg est exprime en

[m. D‘lDl?‘:S}
lawn.s

De méme, le flux de matiere transferee s'exprime par :

Na = ke ACA =22 AP, = %_‘I”Tt.z ky Ay (111-12)

=chpt %ol
k=g (3

111.3. Notion de hauteur et du nombre d'unités de transfert

Dans une colonne de rectification a garnissage, 11 est souvent plus facile
d'evaluer les coefficients de transfert globaux gue les coefficients
individuels : les relations qui les hent sont les suivantes :

1t -1, 1 14

K, k, mky
1l-1,0 15
% }
R, & k&

ou m represente la pente de la courbe d'équilibre.



Les equations (111-1) et (I11-2) deviennent :

§G.y o e
Na="plekn (-5 (WHLS

HG.x) . * FU—
Ha= %= keax -z (U-17

L'integration de ces equations formulées ci-dessus donne :

Hy

"~ \‘
ai={dz=5-] 3 qiig)
) kya j ¥ -7
Ho ¥
-
ar=|az- | &= g
f kxg J x-%°
Hn L

En definissant 1a hauteur et le nombre d'unites de transfert comme suit
on aura ;

Dl :
"I

(MUT)g = f’j—xéi (HT .Uy = L {(111-20)
% - x* Kx-@

AD

2RAAE VANANP 2,
a.

‘ dy ¢ ; G

(NUT oy = et (HT Ulgg = =2— (I1i-21)

y*-y Ky-0
v

Alors la hauteur du garnissage sera donnee par les relations suivantes :
AH=(H.T.U)or (N.U. Ty {lII-22)

AH = (H.T.Ujoy (N.U.Tigy  (LI1-23)

A6 .



IV. ASPECT TECHNOLOGIOQUE DE LA RECTIFICATION DANS UNE
COLONNE GARNIE

IV.1 - RECTIFICATION CONTINVE

Dans le cas de la rectification continue en regime etabli, les debits, les
concentrations et les temperatures en un point queicongue de 1'installation,
sont independantes du temps, ces colonnes poduisent en tete un distiliat et
au fonds un residu, dont les compositions, les debits et les temperatures
sont constants.

%.1.a Bilans de matiere et thermigues globaug

La base de calcul & effectuer pour les bilans de matiere et les bilans
thermigues en regime stationnaire étabh est formulee comme suit

Les quantites de masse et de chaleur entrantes et sortantes pour une partie
ou I'ensemble du stade de rectification sont egales :

- Bilan de matiere global
F=W+D (1y-1)
- Bilan sur le constituant le plus volati!

F.XF = D_KD + ‘W.K'w' UV"2)
- Bilan th&rmique glGOﬁl

FhF = DhD + "Nj-l"al.'..f + QC - QB - Elperte (IV—S)
- La resclution das equations (1V-1) et (I1¥-2) donnent D et W

D=F 2 FE %W of wzp D % (,v-4)
2D T Aw AD T Ky

IV-1-b. Equations des droites opératoires

La methode de Mc CABE et THIEL se basant sur les hypotheses de Lewis /37
permet d'écrire les équations des droites opératoires.
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Dans un premier temps, pour simplifier les calculs, nous pouvons ecrire ies
nypotheses suivantes :

- I'alimentation est introduite sous forme de liquide bouillant.
- toute les vapeurs de tétes sont totalement condensees.
L =f #F - Y=

g = Sarlian concentralion

Considerons le systeme forme par le condenseur et un niveau guelconque
situe au dessus du point d'alimentation, le bilan sur le constituant le plus
volatil s'ecnit

Yy=Lx+Dx (14-5
Soit
-Ly+D -6
g = v AT \" AL iy Cl,'

C'est T'equation de la section de concentration.

S

b= Secttan G Egiisansnt

Le Dilan de matiere situe entre le niveau situee au dessus du point
d'alimentation et le bouilleur s'écrit -

Vi + Wy = L (iv=7]

I¥-1-c TAUX DE REFL UX

Le taux de reflux (R) est definl comme etant le rapport entre la quantite du
liquidge (L) sortante du condenseur (et qui est retournée & la colonne) et la
quantite du distitlat qu'on obtient.

Ce taux de reflux est un des parametres influant sur la separation, il
permet d'enrichir la vapeur ascendante dans la colonne en augmentant le
contact liquide-vapeur.

AJ



- Reflux Minimum

[{ ex1ste pour chague séparation une valeur minimale de reflux (R) au
gessous de laguelle la separation ne peut étre assurée.

Cette hmite correspond, pour le trongon de concentration par exemple a la
gquantiteé minimale de reflux L gquil faut admettre pour dissoudre et
entrainer vers le bas le cohstituant le plus lourd.

S1 le taux de reflux est progressivement augmenté quand le distillat
giminue, L tend vers ¥ ;L = ¥ a8 la limite et R est infini, 13 pente de la
droite de concentration devient égale a 1'unite (confondue avec la diagonale)
par contre plus le reflux diminue, plus la pente de la droite opératoire
decroit et la pente de la droite operatoire de la section epuisement
s'accroit pour rejoindre au paint “J” 1a courbe d'équilibre.

A refluy total R = co , les deux courbes operatoires se deplacent vers la
aiagonaie, et on ne recuelllera pas de distillat. Fig. (iv¥-1).

-

Rx=oo

Fig. (1¥-1) : Reflux Minimum et Reflux Total

- Taux de reflux optimum

Pour arriver a un mode operatoire raisonnable, 1l faut fixer un taug de
reflux compris entre R, et 'infini. Ce choix du faux de reflux represente

une nntimisatinn car i1 faut minimiser le prix de revient.

L0



Le taux de refiux le plus economique est compris entre 1,2 et 1,5 du taux de
refiux minimum.

Rop = (1,2 = 1,5) R0 (1v-9)

Ayant fixé un taux de reflux, on peut exprimer les droites opératoires en
fonction des refiux choisis.

On dura d'apreés les eguations (1V-6) et (1v-8).

y==PR _x+_ % (y-10)
R+ R+1

Oroite operatoire section rectification et d'apres (IV-7) et {i¥-8).
U=R% =R = Txy (Iv-11)

Droite opératoire section epuisement

¥ = B
Pante R
ante R¥l
Xp
R+
FPente B
Xy X x, X

Fi16(1v-2)  DROITES OPERATOIRES SUJVANT
LA METHODE DE Mc CABE <t THIEL
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iv.1 d Etat Thermigque de "'Alimentation

Ayant obtenu le point d'intersection des deux courbes operatoires, 1l faut
déterminer la droite d'état thermique qui passe par le point et qui possede
une pente dépendante de 1'etat thermigue de I'alimentation.

Cette equation s'exprime par :

:{_r.

w

y=9-1lyz+ (IV - 12)
w

Suivant 'état thermique de I'alimentation on aura plusieurs cas de figure

w <0 w=0 o<w<d | w=4 w1
Te<Tes |Tr=Tab |Ta<Ti<T| Tr=T~ |[Tr>7T-
ETAT PHYsiqQuE | sous LiQuiDE PARTIELLEM- | TDTALEMENT | Sugcrm FFEE
DE L'ALIMENTAT- | REFROIDIE | | AV po'.Nr ENT / VAPORISEE
foN DEBULLITION | YAPORISEE
FENTE ST ' ]
. DE LA PosiTivE INFINIE NEGATIVE NVLLE Po5i TIVE
DROITE D'ETAT
THERM QuE
ABSCISSE A
/ » .
L ORJGINE < XF XF XF (l—w) o9 <XF

Tableau {i¥-1) : Etat Thermique de 1'Alimentation
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wco

w0

XF X

Fig. (1¥-3) : Droite d'Etat Thermique

IV-2. Rectification Discontinue

Ce mode operatoire est plutdt rarement utilise dans l'industrie et est
reserve a la production de produits colteux et de faibles tonnages annuels
{industrie pharmaceutiques) ; ou encore pratiqué au laboratoire aux fins
danalyse. Cegendant, 1a rectification discontinue permet de séparer les "n”
constituants d'un meiange complexe au mogen dune seule colonne alors
quen travaiilant en continu it faudrait (n-1) colonnes pour assurer la méme
separation.

Cette separation se différencie essentiellament de la rectification
continue par la variation reguliere des paramétres locaux au cours du

Lemps : concentratian, températures et quelquefois deoits. La discontinuité
du processus rend 1as calculs a faire plus difficiies.

I¥.2 1. instaliation et Mode Opératoire

<3
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B.xg = (B - aB)xg - d%g) * %p-a0 {(iv-13)

En négligeant les termes differentiels du second ordre il vient :

0 = - xg.dB - B.dig + %p.dD {(v-14)
Or db = dDb
d'ou
g . ke oG8R (1y-15)

6 Kg - #p ip — Ag

L'integration entre 18 temps t=0 et le temps (fin de 1'opération} pour lequel
ie mélange final est By de cormposition xgg conduit & la formule connue sous
1 nom de V'intagrale de RAYLEIGH

¥y

N 1 .':{, AL -
iwBio ] 8 (iv-16)
By

Lintegraie ne peut se calcuier gue si 1'on connait 18 fonction :

Hp = Tldp)
Cette foniction depend du melange distille et de 'appareillage utilise.
Naus pouvons écrire xp = Tixg , R, H

La guantité de distiliat recueillie au bout du temps t, notée Dy et la

composition Jlobale X5 g'ghtiennent par bilan de matiere :
Bl _Bt:D{ i \l\f'l?}

El" nfﬂ = E'Y“Bt = Dt}.B “V“‘18)
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en fizant T'epuisement, c'est & dire ¥pt Pour xgj et B donnees, on calcule

par intagrale le repport % el an oblient Dy et x5
t

La rectitication en discontinu est réalisee en chargeant ie pbowlieur au
proauit a distnler lequel est surmonte dune colonne, comportant au
somimetl un disposiny de refiuy et ge soutirage du distiiiat.

La valeur ge ia charge ains) que sa concentration varient continuellement
pendant e foncitonnement. On distingue deux modes opéeratoires

- toux de reflux constant et composition instantanee du distiliat variable,

- composition constante du distillat et taux de reflux varialoe.

I¥-2.2 Evoiution de la Composition du Distiliat et de ia Masse du
Bouilileur

Four Tormuler une reiation entre les quantites et les concentrations du
melange dans le owlleur, et du distiliat recuetiin, 11 faut envisager leurs
varations pendant le temps. En faisant abstraction de la retention, e oilan
de matiere entre e temps t et t+dt s'écrit -

dp-ds

K

B
x‘ B-d BJ &-dx,
TeEmes £ TEMPS ++dF

B : quantite dans le bouilleur & I'instant t de composition xg.
B - dB : quantité dans le bouilleur & I'instant t + dt de Composition xg - dxg
dD : quantité de distillat recueilli pendant le temps dt, de composition Xp.
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1i-2.3. Eyolution du Taux de Refluxy

.;;4.‘3r‘11 aitarming 12 reflux minimum, on opére le choix dg 1a nauteur
5 .

ateur du taux de reilux

[Se9]
EJI
(4]
(K]
i

(e
(N
CLy
-
Ca
9¥]
i
[o (]
_

=11 - . +
.

a CD-‘V;JO'\:J|\-iUI‘| ul_- uu\..uulGL.u i\Ei r':5- G&:Eﬁi IT'HH{:E: i:l‘:’ul-’ C..']-flqi..a

waleur gu taus de refiux &

On ootient ig fonciion A

= = = £ sl
o1 T oL = LN TS
= e L 1 R
0O = 0.ae. = Lk ¢ -3
1 O ‘O ot iy 213

- e

: : v O Po
== = Ly — 2 i
— & _ ¢
=, Eata] =
s L =

Uans Cces condinions ‘BD‘- re_;.ré!—:rmre Vavancement de la rectificatian, cesta

f

+ =
Lo

i
|__|,|

dire le nambre de moias du dist ecuailiies au temps t par rappdit a ia

Zial .s'" inibias

______ L e e e T 3
On el alors waces la fonction W= 1

Foul Cnadue valeur du taux d2 {

)(

ETiux 00 a un taus davancament Sonne.

Fig. {i1-4) Rectification Discontinue avec une Composition du
Distillat Constante 27






V MISE EN ETAT DE L’ APPAREILLAGE

Nous avons remarqué en faisant un essai d'etancheité, des
imperfections an niveau des soudures, des fuites ont éte
ocbservées surtout au niveau du bouilleur et du
condenseur.

Donc, le premier travail a faire était de resouder, ce
qui a été difficile a cause du manque d'un soudeur
qualifie au departement génie mecanique, puis nous avons
opté pour modifier la bride de fixation des
thermoplongeurs qui présentait une epalsseur non
suffisante (FIG V-1).

Aussl,nous avons remarqué que 1'écoulement du  fluide au
niveau des conduites du condensat et du distillat doit se
faire sans que la vapeur ne lui fait cbstacle, pour vy
remedier nous avons apporté la modification decrite sur
la figure V-2 .

Une fois ces wmodifications apportees, 1'appareillage

etait prét a fonctionner.
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Fié (V-4) : SCHEMA DU SYSTEME DE F/xATION DES THERMOPLONGEURS.
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LEGENDE FIG V-1

= BOUILLEUR

= JOINT D’ETANCHEITE

= LUMIERE (fixation des thermoplongeurs)
BRIDE

= BOULON DE FIXATION

= POINT DE SOUDURE

O 0O & W N =
I
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VL LLIZT L D

DEBimeTre (CONDENSAT o+ DISTILLAT) .




LEGENDE FIG v-2

= PURGE DE VYAPEUR

— CONDUITE DU CONDENSAT

= POINT DE SOUDURE

BRIDE

= JOINT EN TEFLON

= JOINT EN CAOUTCHOUC

= EPROUVETTE EN VERRE GRADUEE

I MM mp nw >
I

SL
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{ SCHEMA SiMFLIiFIE DE LA COLONNE




LEGENDE

— COLONNE GARNIE
~ SECTION CALMENTE
- BOUILLEUR
- CONDUITE DE VAPEUR
CONDENSATEUR
—~ CONDENSEUR ADDITIONNEL
- REGULATEUR
= BAC D” ALIMENTATION
- POMPE DOSEUSE
10 -~ CONDUITE D’ ALIMENTATION
11 - RESISTANTE CHAUFFANTE C(thermoplongeur)
12 - ELEMENTS CHAUFFANTS
13 - INDICATEUR DE NIVEAU
14 - ROBINET D’ ARRET
C - COMPOSITION
D - DEBIT
T - TEMPERATURE

C N0 O & Wwh =
I
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¥I - PREPARATION DE LA CHARGE

Vu  le manque de  1'éthancl en grande gquantite au
laboratolre, nous avons convenu de preparer une solution
alcooligque a partiv de la fermentation de la levure de
Diéve gui servira ainsi de charge pour la rectification

continue.,
VI=1 FERMENTATION

La fermentation est un domaine dans lequel on utilise, a
des fins économique, les capacites de biocsynthese et de

biloconversion des microorganismes.

-Fermentation Alcoolique a partir de Levures.

Le rele le mieux comu des levures, consiste a produlre
de  l'ethanol & partir des glucides. Ce procede  de
fermentation est utilisé par les distillatews, les
fabiricants de vins et de produits chimiques, etc...
on  peut résumer de la facon suivante les aspects

microblologiques de la production d'éthanol.

= Le substrat: L'ethanol peut-gtre produit a partir de

ntimporte quel glucide fermentiscible par des levures.

= Le substrat: on utilise couramment des souches de

saccharomyces cerovisliae pour la fermentation (ou

simplement le sucre usuel).

- La veaction 2 an descrit comme sult la

fermentation alcoolique faite par les levures :

() H 0 + levure ——-=—-— C H OH + CO
12 22 11 2 5 2

(Saccharose) (Euzymes) (Ethand)



Yi- MODE OPERATOIRE

Fowr preparer 80 litres de charge, on a utilise 16 kg de
sucire et 600y de levure suivant les proportions decrites
cl dessous i

- Levure 3 19y de levures pour 21 de solution

- Sucre : 200g de sucre pour 11 de solution

Avant nettoyé des bacs en verre de volume eégal (pour
avolr un milieu propre auw developpement des bacteries)
On intvoduit a part egales 15kg de sucre,complete avec de
1'eau sans atteindre le volume maximum des bacs .Aprés
cela une bonne agitation est nédcessaire pouwr dissoudre le
sucre .

En parallele, la levure (600glest meélangée avec 1kg de
sucre dans un cristalliscoire et laissée fermenter, des
gu'un observe une augmentation de volume avec deégagement
de gaz (bulles de CQE), an partage le melange
préliminaire & parts égales dans les bacs. Ensulte on  les
bouches avec du coton pour d'une part empécher les
impuretés de s'introduire et d'autre part de permetire au
CDE de se degager.

Aprés gquoi on lalsse la fermentation se failre pendant

10jours.

VI- COMPOSITION DE LA CHARGE EN FIN DE FERMANTATION

Fow" évaluer la composition en alcool de la charge, on  a
cholisi de décolorer et de separer la charge des grains
de levure (matiére organique) qui ne permettent pas

1'analyse au réfactometre ou la mesure de la densité .



— DISTILLATION ATMOSPHERIQUE

La distillation atmospherique d'un litre de la
nous a permis de mesurer son indice de refraction

densite .

hy ™= 1,3485 et ¢ ®° = 0,9338

D'ad d'aprés la courbe d'étalonnage (1 )

XF(molulre) = 0,105

Xf(mAbaique) = 0,21

37
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VII. RECTIFICATION DISCONTINUE

YIl.1. Marche a reflux total

ESSAL 1 :

Ayant chargé le bouilleur d'une gquantité déterminée du melange eau -
ethanol, de composition XF' on commence a chauffer en mettant 1’auto-

ransformateur a une tension de 200 v. Pendant un certain temps, on
preleve des echantillons & différents niveaux de 1'installation et on les
analyse au réfractometre. Les températures prélevées lors de la manip-
ulation sont

=
)
Niveau | T & g
a
=
1 98 5 |-
2 B0
3 48
4 78

Le débit enregistre du
condensat est :

(s) .
temps de debit {(m 4.
remplissage
|condensat 16 2710
L |

Les résultats d'analyse au refractométre, ainsi’ gque les résultats
g'evaluation des titres (courbe d'étalonnage) sont les suivants -

1a)




Bouilleur |Yapeur sec. | Liquide Reflux{ Condensat
@ Caimante B S;L.Eal. @ @
nzo 1.3342 1.3385 1.3345 1.3650 | 1.3652
Titre Molaire | 0.005 0.035 0.01 0725 | 0.75
Densite - - - 08230 | 0.8300
Titre massique} 0.01 0.075 0.02 0.675 0.855

Or remaraue que le titre au niveau du bouilleur n'est pas représentatif
du fait que 1'échantillon analysé, n'est pas limpide ce qui fausse le ré-
sultat trouve, on approximera, alors la valeur de résidu, a la valeur de
la “vapeui” de ia seclion calmante.

On remarguera aussi 1a différerce de l'indice de refraction du reflux et
celle du condensat. Cet &cart nous conduira a adopter 1'indice du reflux
qui est @ température plus basse (lors de 1a prise d'essai).

Calcul du coeificient global de transfert de matiere

D apres 1"équation (=19 )

Enprenant X = 0.035 et ¥ =0.725 comme borne de 1'intégrale,
calculons N.U.T suivant le tableau ci-dessous : Fig (¥il-1)



GRAPHE REPRESENTANT L'EVOLUTION

DE LA FORCE MOTRICE X-X"

GRAPHE (Vi1-4)

+

7 % ®

mo\é\m

..
oOT

x\' . 4 .-Z 03 "4' 'é V

40



40

304

20 -

COURBE REPRESENTANT _!

EN FONCTION D
N -
E X I GRAPHE

—

A-x*

(vu-2)
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¥ 3* | X i l
X-x* X-X*

725 65 1333 | 275 036 4.18
65 52 769 | 265 035 434
52 2 3.125 | .62 44 5.55
60 39 476 | 64 495 6.89
57 31 384 | 66 55 9.09
545 25 333 | .695 60 10.52
495 17 307 | 71 &3 125
475 14 298 | 35 005 33.33
445 2 9.07 | .225 02 487
425 N 307 | 175 02 .45
395 085 322 | .15 015 7.40
375 07 327 | 125 012 8.5
3 08 344 | G 1.1
325 05 263 | 075 007 14.70
295 045 4 05 005 22.22
278 0.45 434

En tracant x_l? en fonction de ¥ ( Fig. VII-2), 1e N.UT a la valeur de la
surface se trouvent au dessous de 1a courpe.

On trouve
NUT =419

Sachant que la hauteur du garnissage est egale a 0.99 m.

AH
urT =
" H.UT
Af - HUT =—23  _023m.
4.19
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Pour evaluer le produit kxa, 11 faut caiculerLouGcarl =G pourR = oo

L= 2.7.!0-3msz'h puisque P = B30 kg/m* alors: L =424 k%-/h

L .224.0855 +z.24-(4-°355): 59,67 moles/),
T 46.i072 48 .1072
‘-‘ - L- _ 53,67 " 5;89 mo‘eyb-s
A 28107 w
i HUT =L alors :
K. .a

.

Kra - 5.89 - Z.ﬁ—'molesﬁn.s
0.23

- Calcul de 1a puissance effective utilisée

a = G ('ﬂ_eau (I . :x:”) - —Lekh i xU :'l _Lcdu 2 5*3‘2 kf-‘l/k_’ N J—e_*h: 204.0 k“‘/*a
xw(hass:qvb) & .075.

2
I
[
ko

24{549.2.(1 - 0.073) + 202.0.075)
al

0-0325 k

1]
<
[

= 1360 W.

&
S
La puissance fournie électrique est

2

P-U1® of U=RI dby : P._ Ut _ (2000 _ 46429 w

R 24,8
=084

4360

d'ou le rendement -2 e



ESSAL 2

Dans cet essai, on prendra une puissance de chauffe inférieur a la pre-

micre U= 120V., et on a utnisé un préchauffeur au niveau de 1a conduite
de reflux. ‘

Les températuras prelevées sont :

Niveau Tt
i g7
2 78,9
3 73

el ie deoit du condensat est :

Temps de remplissage depit
- (mY/n)
Ao/
=5
Condensat 37 1,16.10

tes resultats sont alors ies sutvants -

r

Section calmante | Section calmante | Reflux
Vapeur (B} Liguide {C) (E)
¥ 1,3622 1,3646 ,3649
Titre molaire 0.335 0.5 0.76
Titre massique 0.56 0.7 0.825
Densite - - ¢.8170
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X X 1 X X" 1
X=X X-X*
0,76 | 0.72 25 0.545 025 | 339
0.74 069 20 ko 0.2 3125
0.725 66 1538 | .49 165 | 3.077
0.7 06i f1y | .47 0.135 | 258
0.6 0.57 9.09 | 445 0.115 | 3.03
66 053 769 | 42 0.1 3.125
64 0.48 625 | 0.395| 085 | 3.225
615 | 043 540 | 0.37 007 | 333
59 0.363 4.40 | 035 0.06 | 3.45
0575 | 0.315 3.846 | 0.335 055 | 357
|

. . {
La courbe representative de -

= en fonction de ¥ est schematisee sur

la Fig. (VII-3).

HUT =<2o—- 0.36 m
27

k,.a = 7 meles/ o
- Calcul de la puissance effective utilisee
L= 1,16.10°m : p= BITKg/m?

L = 094 kg/h

D'apres Fig. (Vii-4) N.UT = 2,7 d'ol

Alors ou pourra calculerk, .o ;

en males : L. 94.0.825

- i .94 (1-0.825)
46.(07°

A8.107
L = 25-49 rm:»lea/f1

Q=5 (At + - (4 30)
0 = 475,8 W

P - Tgi - 580.2 W
475 8

[op—

J80,2

d‘otj s = 082
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DISCUSSION DES RESULTATS

L détérminatioﬁ.&u produlit Hi.a pour les deux valeurs
distinctes du débit (L), nous a permis de confirmer les
predictions de la theéorie. En effet, cette derniére
stipule que les coefficients de transfert partiels donnés
par les relations empiriques E"“h. dependent des vitesses
d'autres phases élevées a une puissance (réelle). Donc,
plus les deébits augmentent, plus les coefficients de

transfert de matiére augmentent et vice et versa.



ESSAl - REFLUX VARIABLE, COMPOSITION DU DISTILLAT

CONSTANTE

Un introduit une charge dans le bouilleur de fraction massigue 0.32 et
de fraction molaire 0.15.
La quantité introduite est ia suivante :

Be

B

= 334,2 moles

= 74892 g

On fait varier le taux de reflux en fonction du temps tout engardant la
fraction du distillat constante.
On regroupe 125 résultats et calculs dans le tableau ci-dessous.

(3) | Veond |V dist|vdist!mdist &{mol) |D{moles)| X(mol} R |X,.
S VR I 7 (GO B I YR g 17
15 1,2 Bz 2301 198,5 | 055 6.18 0.129] 30 D42
30 1,2 88 450 | 383,3 o 12,11 129 | 36 {40
45 1,2 64 660 | 569,6 e 17,76 19 42 |38
o0 1,2 a2 890G | 763 - 239 A07 1 30 [.42
75 1,2 42 965 | 85¢L,8 = 26,8 102 11,851.19
30 1,2 42 I 100} 945 3 - 29,5 09 (1,851].19
03 | 1,2 64 1260] 1087,4 - 33,8 0.08G 0.879 .29
120 | 1,2 b 1410} 1216,6 = 375 0.08 1 |.27
135 | 1,2 1560{ 1346,3 e 41,9 0.07 1 .27

Exemple de Calcul

X = 055; n°=-43648
Ayant la densiteé au distiliat eqale & 863 kg/m?

D'apes ies equations oiians

By- B =D

xFlBFo- XS.B = xD-D

d'ou X

_ Xe B DXp  x.(Br-D)-D.4s

B . D

Avec

6, _D




P Xp . V.d . V. (1-%Xp) avec M - 46.07. 10> kg

M, M, -3
M, - 18.107 kg
AN - XDL""-“ tiuc,) = 0.71
C=0,i0 moies
xB: 0.135

Le taux de reflux a éte calcuié de 1a fagon suivante :

R = VC.Oncl - \./d.l.‘.-r

v ahsf

R . ",2- - 0-92- = 050
0.92

Les resuilals ainsi oblenu sont représentes sur 1a Fig. {V11-5h

On remsrquera que cet e2s5sal a permis da suivre Vévolution de
I'epuisement en foncticn du temps en faisant varier le taux de reflux,
mais les valeurs intermédiaires trouvées ne sont pas représentatives
de la realité, du fait de 13 non réguiation du sustame de manipulation.
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VI RECTIFICATION CONTINUE

Etant donné la charge issue de 1a fermentation {80 1) la rectification en
continuenous permettra de faire varier 12 taux de reflux et dobserver
I'effet sur 1a séparation.

En procedant § deux essais, le debit de la charge &tant constant, nous

avons obtenu les resultats suivants :
i i

Condenseur

Ch‘l‘sg

i

Poripe —
. | sovcenn
ler ES5A] £ T
| us) | Densité | gebit 1/n m | Xl X
‘ifiandeneat 19,4 2,22 - - -
Lﬁiistmat 53 0.821 0,815 |1,3846| 08 | 09
22 ESSAI
ts) | Deasité | éebili/n | n. | X_, |X..
Condensat 16,4 2,226 = = =
Distiliat 33 0.9040 1,309 | 1,36210 0339 054
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- Caclucl de ia fraction du residu

g- Charqge :
Pour le depit: 5 = 108
f =18

d'ou le debit F= 11,16 1/h.
Composition oo
n2® = 1,3485 2% = 0,9335
d'aprés les courbes d'étalonnage
Xfmass = 0.21

F=1042 kg."h

B- Eauations bilans

F:D"'?E

ler cas

p _Ycon - Vist - 2226-0815 _ 173
Vst 0815

X 821.10°= 0,67 kg/h. ; w - 10.42-0,67=3.75kg/p

10,42.21 -067.09

9.7

=0,162

R=0,70 ; D= 1,18 kg/n
W = 9,24 kg/h

et Xy = 0,165.



CRAPHE REPRESENTANT L'/NFLUENCE

DU TAUVX DE REFLUX BuUR LA SEPARATION

GRAPHE (VII-4)

0{ x‘ .z ‘3 04' .'5' e "6 e ‘7 — ‘8 m.l‘:'a



tous les résuitats sont représentés sur la Fig. (V1ii-1)

- Teux de recupération de 'ethanol
Le rendement qui définit le taux de récupération est formulé de la fagon
suivante :

'n:xD'D ¥
i :!I'_F
<3
1606
1 - l‘!:_('.&:(l'z_? alars ']1=27%
0.21.10,42
SRt
z- 950 L18 o306 alors mp=
21.10,42



COMMENTAIRE

On remarquera gue la séparation eét meilleure lorsque le
taux de reflux est plus élevé 1

Ce fait s'explique, en analysant les relations existant
entre les coéfficients de transfert et les debits |
vitesse d'écoulement des phases en contact) .

En effet, pouwr une section de transfert, le debit (L)
ainsl que (R), augmente avec Kl, ce gui influe sur la
vitesse (Ug), qui augmente en palre avec K’ en trouvant
une failble section de passage Sg . Par contre, si (L)
diminue (R diminue) ce qui a pour effet de baisser HL
alors Ug, de mEne gue Kgdiminue car la section de passaqge
Sg est plus impotante .

On citera encore que les résultats trouves ne sont pas
représentatifs de la réaliteé, car tout au long de notre
ralsonnement on a supposé que les débits (L) et (B) et
les chalewrse latentes de vaporisation constants. Ceci
domnmerait des droites operatoires .

En réaliteé L et G et les chaleuwrs latentes ne sont pas
constants, car en régime supposé adiabatique 1l'échange de
matiére entre les phases n'est pas équimolaire, on
obtiendrait alors des courbes opératoires et non pas des

droltes .



CONCLUSION

Lors de notre travail nous avons experimenté deux modes de rectification :

- la rectification continue.
- et la rectification dicontinue.

L'étude de la variation du taux de reflux a montré gque son augmentation
dans les deux cas, favorise une bonne séparation du mélange eau-ethanol.

Uinstallation est capable de réaliser une rectification discontinue, mais vu
je grand temps dinertie du systeme de regu!atmn du reflux, ce mode est
donc, tres difficile @ maitriser.

Par contre, une approche didactique a une eventuelle utilisation de 1a
coionne pour des travaux pratiques est envisgeable, du Tait quelle permet

de déterminer les coefficients de transfert de matiere globaux pour un
reflux total.

Mous pouvons opter aussi, pour une modification consistant a fixer le
distillat au bouilleur, cela permettra, une détermination des coefficients
de transfert de matiére @ un refiux inférieur a 1infini.

Pour la rectification continue, au vu du taux de récupération de 1'alcool &
partir de la charge fermentee, nous pouvons conseiller une utilisation

ultérieure pour la récupération de cet aicool, permettant ainsi de realiser
des economies.
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FLABORATION DE LA COURBE D'ETALONNAGE DU SYSTEME EAU
ETHANOL (Densité. indice de refraction en fonction de la
composition)

Caractéristigues Caractéeristiques de 1'eau
de 1'éthanol

0. 20

275 CoHg0=0,791 0zp = I

MZ2 He0=46,072 Muo = 189
2

Formuie Corrective de 1'indice de refraction

+ 0.000 (-t g (4]

. _ My o B
- ity ¥ [in 4 m- -
! ! T+ Mo fi::xﬂvll;‘l wif
Py ;!2 z

S =t
u Ui
__ ~piMa
B =
XA/ v, . SR_Ps
1/1"11 = —T‘{I
I Ly
Afl

- D055 %




TITRE

MOLAIRE (X) 0 0.1 2 3 .G o .6 .7 .8 .7 1
Vi (ml) 0O 13.2 22.4 29.0 34.2 382 41.5 L4, 2 L46.5 484 S0
égthancol '
ve (ml)

eau distillée 50 36.77 27.6 21 15.8 i1.8 8.5 5.8 3.5 1.6 Q
TITRE
VOLUMIQUE () Q . Pohb | .4480 |.5B00 |.6840 |.7640 L8300 |.8840 |[.9300 |.9680 1.
TITRE
MASSIQUE (&) 0 .14 |.3900 |.5230 |.6304 |.7190 .7933 8565 |.2110 | .9584 i
nD ;
1.3330 [1.3458 |1.3572|1.361¢2 1.362211.3642|1.3648(1.3646|1.3642 1.3628)1.3628
TEMFPERATURE
{°c) 20.8 20.8 20.8 20.8 20.9 21.4 21.1 21.3 21.2 21.1 21.2
nae
CALCULE 1.3333 |1.3461 |1 a57411.3615]1.3625|1.3647 1.3652|1.3651|1.3647|1.3632 1.3626
TITRE

MOLAIRE (X) 0 0.1 .2 «3 .G 5 .6 .7 .8 .7 i

densite?® i L9559 | .9441 2151 .a929 |.8639 |.8469 |.8303 |.8302 8246 7954

éthancl




EQUILIBRE LIGUIDE - Vapeur du systeme eau — éthancl scous 760

mm hg

FRACTION FRACTION FRACTION FRACTION
MOLAIRE DU |MOLAIRE DE |TEMPERATURE |MOLAIRE DU|MOLAIRE DE | TEMFERATURE
LiQuiDE EN EQUILIERE ° LiQui DE EN EQUILIERE “
.0028 .032 99.3 .0324 .586 81.5
L0144 .135 96.0 .345 .591 80.2
L0246 .212 93.8 405 Lb14 80.9
519 .318 90.5 . 430 626 80.5
ST .362 88.6 . 449 . 633 80.2
.0871 406 87.2 .506 661 80.0
.126 468 85.4 545 .673 79.5
.172 .505 84.0 . 663 .733 78.8
.210 .527 83.0 .735 .776 78.5
.255 .5582 82.3 .BO4 .815 78.4
.284 .567 g2.0 .917 .906 78.3
.321 .586 81.4 1.000 1.000 78.3




CHALEUR SFECIFIRUE ;

CHALEUR DE VAFORISATION

CHALEUR CHALEUR
SUBSTANCE SFECIFIRUE |TEMPERATURE|LATENTE DE| TEPERATURE
(Kcal/kKg®C) oC VAFORISATI- °C
ON'“bme
1.012 O 597.3 0
1.006 10 *5921.7 10
EAU 1.004 20 986.0 20
1.006 70 S557.3 70
1.007 80 591.3 80
1.009 0 549.2 Q0
1.010 100 238.9 100
0.549 10 z2ee Q
0.5597 20 221 10
. 609 70 220 20
ETHANDL oY=t 80 211 70
. 637 0 207 80
. 648 100 202 Q0
- - 197 100




FROFRIETES PHYSIQUES DES SUBSTANCES (eau - éthanol)
SUBSTANCE DENSITE DE |TEMFERATURE |DENSITE DE|TEMFPERATURE
LICUIDE eC LA VAFEUR °cC
SATUREE
998.2 20 0.0173 20
b 70 0.1982 70
EAU 971.8 80 . 2933 80
F65.3 Q0 0.4235 20
957.3 100 0.5977 100
789.5 20 0.111 20
744 .46 70 1.190 70
ETHANOL
734.8 80 1.740 80
725.1 F0 2.50 20
PAE'7 100 3.51 100
SUEBSTANCE VISCOSITE TEMPERATURE |VISCOSITE TEFERATURE
DU oC DE LA eC
LIGUIDE VAFEUR
1.005 20 12.4 100
0.4061 70
EAU 03545 80
L3165 0
.2838 100
1.118 20 i1.1 Q0
L5902 70 11.30 100
ETHANOL
G660 80
. 3380 Q0




GRAPHE . INDICE DE REFRACTION EN FONCTION DE LA

COMPOSITION SYSTEME EAU- ETHANOL
;i T=20%C

41,3700




4,0000

GRAPHE | DENSITE EN FONCTFION DE LA COMPOSITION

MOLAIRE ; SYSTEME EAV - ETHANOL .

0,9000

93000
0,7300




A
o 3 7 .
,. GRAPHE : DENSITE EN FONCTIoN DE LR COMPOSITION
4 4.0000 MASSIQUE ;5 ©YSTEME  EAU - ETHANOL. .
e _
t
14,9000
4
;
| 0.8000
1 6.7900
‘t + —t v - —— +— i + t A
'4 '2' -3 14" 05 -6 0"7 '& 09 A
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