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L. INTRODUCTION. Ecale Nationale Polytechnique

Ia dlstlllptlon est 1'une des opérntions fondamentales du
Génie Chlmlque. on pout lﬁ dyIlnlI conme étant un procédé de sépara—
tion basé sur la diffdérence de composition entre un liguide et sa

vapeur en équilibre.

Deng le language de 1'Ingénieur du Génie~Chimique les deux
notions distillation et réctification sont employé souvent avec 1n
meme signification., Cependant, il convient d'utiliser le mot récti-
ficetion lorsqu'il intervient des phénoménes de transfert de matiénn,
dans une colonne de fractiomnement, entre une phase vapour ascends °

et une phose liguide descendante.

On appelle distillation simple 1'opération consistant &

condenser directement les vapeurs issucs d'un bouilleur.

Notre travail consiste & réaliser un appareil de rectifica—
tion & 1'echelle laborstoire, cepable de séparer divers mclanges de

produits donnés, les dimensions ¢tant connus.

En offet nos besoins nous imposent 3 réaliser une colonne &

garnissage & double emploi (rectification continue et discontinue).
L'apprreil est destiné & effectuer deux aspects d'étude @

—~ Premier aspect : Qui est 1l'aspect technologique qui con<iate

3 &hudier le rendement de 1'azppareil en

fonction des paramétres suivant ¢

— Mode d'alimentation.

— Taux de reflux.

- Second aspect ¢ Qui consiste 1'étude de transfert de r-iére

et la détermination des coefficients d-

transfert en fonction des paramétres e —antc
— Débit des phases,
— Composition.

— Type de garnissage.



CHAPITRE. I. Généralités sur les Colonnes & Garnissage.

I, 1. Imntroduction @

Ies colonnes 3 garnissages sont des systémes de contact
trés anciens (1), Ils furent d'abord constitués par des tubes
renplks de billes de verre et utilisés en Iaboratoire, puis leur
dimensions augmentérent et aujourd'hui les colonnes garnies indus
trielles ont jusqu'a 8 m de diamétre et sont remplies de produits
les plus divers. Ces produits qu'on empli dans la colonne sont
dids garnissages et ent pour but dfaugmenter 1a surface de cont.
entre le gaz qui monte et le liquide descendant et ce afin d'avo:

un meilleur échange de constituants.

I. 2. Types de garnissages 2

Ie nombre de types de garmissages inventés depuis une
cinquantaine d'année est impressionnant du point de vu géométri"

ot matériau de fabrication (2)

I. 2. 1. Gornissage en Vrac @

I, 2. . s inneaux Raschig (Figelen) @

Ce sont des menchons cylindriques de hauteur égale au

diamétre extérieur. Le choix du matériau est extremement vaste
Céramique, grafhite, métaux et allinges, plastiques et verres,

les dimensions nominales vont de 644 & 102 mm (Annexe I,tableav

I. 2, 1. 2. Anneaux Pall (Fig, 1-b)

Ce sont des anneaux ménagés de fentes transversales dans
les parois en repoussant la matiére & 1'intérieur. Ces anneaux
permettent de réduire le volume du garnissage a mettre en oeuvr
de 30 & 40% (2).
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Ces amneaux de plus en plus répandus existent en oéramique,
métaux et plastique. ILes dimensions nominales vont de 15,9 & 76 mm

(armeaux I, tabloau I.2).

T. 2. 1. 3. Selles de Berl (Fig.1-d)

Ces oorps ont une forme dérivée du paraboloide avec renforce-
ment des arretes et adjonction de nervures. le volume & mettre en
oeuvre pour une opération domnée est sensiblement de 20% inférieur
3 ce qu'il serait ngec des anneaux Raschig. Les dimensions nominales
vont de 6,4 2 76 mn (ammexe I, tableau I.3).

I.2.1.4. Selles Intalox (Fig.1-e) @

1a forme générale de ces corps est celle d'un demi-tore engen-—

dré par wn demi cercle dont la concavité est tournée vers 1'extériew

En premiérc approximation le volume a mettre en oeuvre pour une
operation déterminée est le mome qu'afec des selles de Berl (ammex I,
tableau I.3-)

I.2.1.5. Garnissages récents

On peut admettre que 1'anneau Pnll est le prototype des garni-
asages récents (2). Sur les anneaux récents en métal ou en plastique
s moitié ou moins de la surface latérale est évidée (hy=Park de Norte
(fig.1-£)). Do son cdté Leva propose le champak hemicylimdrique de chem
Pro-Corporation (fig.8~g) qui peut étre considérée comme la moitié
d'anneau Pall.

les selles suivent actuellement la méme &volution. Ies super T
talox de Norton (fig.f.h) en céramique ou en plastique sont désormais
ajourées et le métal Intalox (fig.1.j) est un hybride entre wne selle

et un ammeau Pall,

Ie trait d'union entre les garnissages récents semble donc la

recherche des corps qui présentent
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JUne fraction de vide superficiel ~ussi élevée que possible en
conservant cependant une surface volumique égale a celle des corps

classiques dont ils dérivent.

\
Jne strugture favorisant les formation de gouttes (dont la

\
gurface partici‘;f également au transfert de masse ) .

LN
1, 2. 2. Gornigsages systématiques.
X

~

1e 2¢ 2o 1. Anneaux Ordonnés 3

Ies empilages d'anneaux ordonnés sont souvent ptilisés comme
premiéres couches interposées entre ume grille formée de poutres
ot le gornissage en vrac (fig.2). Cotte disposition est porticulié—
rement recommandée pour les colonnes de grand diamdtre (< 2m)
lorsque la charge deé garnissage est important ou lorsque los pro=—

blémes de corrosion requiérent une grille briquetée (2)

ies empillages entiérement constitués d'anneaux ordonmés sont
rares en distillation, ils sont par contre utilisés dans les insta-

1lations de lovage de gaZ sales.

L'anneau lessing fig.3.a) est un armeau Raschig possédant ume
oloison interne drojte. L'anneau & croix de partition (fig.3.b)

posséde deux cloisons intcrnes perpendiculalres.

Ies anmeaux & spirales internes sont des anncaux & cloison de
partition helicoloid (fig+3.C); en outre, tradionnellement les paroic

externes sont canmelées.

1{ 2. 2 2 M‘ltelas :

Tls sont obtenus par juxtaposition de bandes de tissus métal-

liques ou plastiques gaufrées.

Ies ondes de gaufrage forment des cannaux inclinés a 45° par—
foig simoles, plus souvent en chevrons. Tes &éléments de 0,1 & 0,15m
¢é hauteur sont cylindriques, d'ume seule piéce pioce pour un diamét~
inférieur ou égal & 0,3m en plusieurs piéces pour des diamétres sup’

rieurs.
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De tels garnissoges permettent d'obtenir des hauteurs
équivalentes & un plateru théorique de 1'ordre de 0,12 & 0,20m
s0it environ trois fois moindre qu'avec les garnissages conven—

tionnels.

1. 2. 2. 3. Claies (Grids) :

Ce sont des éléments en feuilles de métaux ou en toiles méta—
liques gaufrées qui produisent scnsiblement les mémes caractéris—

tiques que les matelas devisiculeurs mis en étant autoporteurs.

1e 24 3. Choix du Garnissage @

Ce choix dépend de six facteurs principaux. Bnumérés par ordrc

d'importance, co sont (1) ¢

— Prix du matériau : les blocs cassés, les sphéres d'argiles,

lc coke sont dos matériaux économiques, mais de rendement faible

— Résistonce chimique sux fluides,; donc réistande a la corro—
sion qui restreint le cercle du matériau. On utilise des éléments

en verre, en acicr, en inox, en graphite, on céramique ;

- Surface par rapport au volume (m?/ms). Ies échanges seront
d'autant plus importante que la surface spécifique est plus grand

mais la perte de charge augmente 3

- Pourcentage de vaguité : avec le coefficient le plus élevé

de vaguité, la perte de charge est faible j

~ Poids des &léments qui intervient sur les fondationm, les

grilles, supports j

- Dimensions : Quel que soit le type de garnissage, sa
dimension doit-etre adaptée au diamétre de la colomne j
1a limite supériourc généralement admise est 1/8 du diamétre de

1la colonne.
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I, 3, Utilisation des colomnes garnies, Avantages et Tncovenient-

Ies colomnes & garnissage sont souvent employées dans 1'indus-
trie concurrement avec les colonnes & plateaux, pour séparer les cons—
titunts d'un mélange par absorption ou par distillation également

dailleurs par extraction liquide-liquide) (3).
Ies avantages principaux sont les suivents (3).

— Prix moins élevé par unité de volume, surtout dans le cas

ot 1'on traite des mélange corrosifs j

~ Taible perte de charge, ce qui est particuliérement interre—
ssant lorsqu'on distille sous vide des constituants par stables
thermiquement

- Retention peu importante.

Pn regards de ces avantages, les principaux inconvénéants sont

les suivants 3

- Taible flexibilité ¢ 1'effaécacité d'une colonne a gernissage
diminue rapidement quand on s'éloigne des conditions optimales de

fonctionnement ;

— Faible effiencité des colonnes de grande diamétre & cause de
1s difficulté d'assurer un écoulement ugiforme des fluides dans le
garnissage. Aussi, au-dessus d'une certainc capacité, la hauteur de
garnissage nécessaire devient telle qu'unc colonne & plateaux est plus

économique o
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CHAPITRE II. Hydrbdyn~migue des colonnes garnies
en milieu biphasique

\

II. 1. Perte de pression :

Pour un débit de liquide donné, la perte de charge augmente
avec le débit de gaz. Cette perte de charge cst d'autant plus importan
pour un garnissage sSeC. n augmentant un peu plus la vitesse de gaz on
arrive au point A (fig.2+1.) appelé "point de charge". Quand on contin
a augmenter la vitesse du gaz &, 1n perte de charge augmente plus rapi
dement jusqu'a un deuxiéme point de discontinuité B (fig.2.1) appelé

"point d'engorgement" .

Pour des valeurs de G encore plus élevées, tout le liquide ne
peut plus s'écouler & travers le garnissage, unc partie s'écoulant au

sommet de 1la colomme, le liquide tend alors & devenir la phase continv

1o adbit G correspondsnt & 1l'engorgement est le débit maximal
compatible avec un f onctiomement normal ‘e 1l'installation, Inverseme
pour des débits donnés, lea commaissance des limites d'engorgement
permet de calculer le diamétre 4 donner & une colonmne remplie d'un

garnissage déterminé,

fig.2.1. Perte de pression lineique
dans un gnrrnissage en fonction
de 1la vitesse massique du gaZ.

\_O,:@ (AP/L)

> LogG
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1z variation de la perte de charge en dessus du point de
charge & travers des lits d'anneaux Raschig ou.Pall on de selles
de Berl peut ¢tre calculée & 1'nide de la formule empirique suivante:

nroposée par Ieva (3) :

%3 oot P (2.1.)
G

avec ol et P constantes différontes pour chaque gernissage (annexe

IT. 2. Ingorgement @

L'engorgement est un phénoméne qui se monifeste par 1'obstru-
ction du passage & lo phase liquide pmr la phase vapeur parcequ'elle
a enrcgistré une importante perte de charge, lmaquelle lui permet d'ac

célerer 1o rétention du liquidc dans 1= colonne.

De nombreuses correlations mi-théorique, mi-empiriques ont été
proposées § en pratique, elles dérivent toutes de celles proposées
par Sherwood et Coll (2). 1a vitesse massique du gaz & 1l'engorgement
est déterminée a 1l'aide d'une corrélation graphique entre les nombre
x et y fi.(2.2.) définis par (2) 3

(Liayfj;zh;gfigq (2.2.)

2 B{ly, A%/ (c@ef) (23

]
I

i
|

I1 est prudent d'adopter une vitesse massique de service G

au maximum égale & 60 ou 70 % de la valeur a 1l'engorgement.

Sawistowski (2) 2 repris une étude de Bain et Hougen pour

proposer 1l'approximation @
Y = cXp ("" 4,0 10’25) (2-4)

valable dans 1l'intervalle 0,02 S x 4 , pour des calculs plus

précis et tent que x { 10, on suggére 3

T = 0,68 exp (~ 3,61 x 226 (2,5)
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II. 3. Notiors lides a 1'écoulement du liquide

IT. 3¢ 1o Taux du mouillage 3

Ie débit volume de liquide AL/ [ doit Stre suffisant
pour assurer um film qui ruiselle sur le maximum de surface de
garnissage ; si le débit de liquide est insuffisant, ume partie
de 1» surface disponible ne sers pas utilisée, soit parqu'elle reste
géche, soit encore prrCEquUe le film sc renouvelle d'ume fagon trés
faible.

Morris ot Jackson (2) appellent toux de mouillage
le quotient du débit de volume de liquide par le périmdtre maximal

mouillable dsns la section droite (A.a) et prescrivent @
2
L/a . 3 0,000025 m°/s (2.6)

Pour une approche un peu différente, Mersmann (2) arriwc

m;

((a.a/(6€) ) Roy =?/3 5 0,0002 (2.7)

ot Re; est lo nombre de Reynolds de 1 phase liquide j Re; = dlébL((
ot Ga. ost le nombre de Calilée de la phase liquide j
Gay = 23 VL (2.9).
PL

Ces réquisitions établies pour des ammeaux Raschid en a
acier ou en céramique ne serblent pas avoir été actualisées pour les
garnissages récents en plastiques j en 1'absence d'autres informatior
i1 est prudent de rcoonduire le rminimun de Morris et Jackson

(0,000 025 m°/s)

T1 ne faut pas non plus tomber dans 1'accés contraire
au—dela d'un certain taux de mouillage, estimé par Bugarel (2) a
0,0002 n2/s, uno fraction important de 1'éoculement ne s'effectus
plus sous forme d'uf’£ilm ou de ruigselets sur le garnissage ou de
gouttes entre élements, mais sous forme d'une véritable cabaracte
qui noie les surfaces offertes au ruisselement et les remplacé par

we aire interfaciale nettement moindre.
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II. 3. 2. S‘UI'f:—?,Ce mouillée :

Mome lorsque la distribution du liquide au-dessus du 1lit de
garnissnge est agsurée de fagon unlforme, ot le taux de mouillage
compris entre 0,000 025 et 0,0002 m /s, 1a surface volumique géo—
mtrique (a) (£ig.2.3). Avant la zone de charge, la surface mouillée
est 3

— Sensiblement indépendante de la vitesse massique du gazZ,
— Une fraction croissant du débit massique de liquide.
Onda et Coll (4) proposent 3

aw/a. =1 —exp (-1,45 (T")C/Z‘f)O,YS (a;d)_0’35 Ga‘%’oz

ﬂeg,e), (2.10)

Gay o8t lo nombre de Gallilée (2.10) et Wey “Te

hombre de Weba.

1
Matériau o]
!

A.Ciﬁoooncl-..nuvonnl 109075

verreoau.-\-uoocoonn.. :0’073

Cal'bone.‘.lﬂl-l’loﬂl. I0’056
Polychlorure de vinyle IO 040

Paraffmel0--0001.n-n.ro,020

! {
! f
! H
! !
! !
! !
! CAramiquB.essssssnnese 105061 1
! !
! !
! !
! !
! !
! ! !

Ie quotient c / ) permet d'appliquer la formule (2 10) & la
fois aux surfaces noulll'xbles et & celles qui ne le sont pas 3 cette
distinction est cependant assez arbitraire ; érodée ou corrodée, ur

aurface initinlement hydrofuge peut devenir mouillable.
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II. 3. 3. Surfaces effective ou effectivement utilisée :

Ia surface volumique 2 effectivement utilisée pour le trans—

fert peut—étre décomposée en deux termes 3

— Une fraction seulement de la surface mouillée (en effet ily a
Jieu d'exclure les zones mortes, localisations principales de la réten—

tion statique).

-~ L'aire des gouttes qui tombent d'un élément sur le suivant.

Tant que la zone de charge n'est pas atteinte, 1~ surface

effective est sensiblement indépendante de la vitesse du gaz.

Aux valeurs moderées de la vitesse superficielle du liquide de
(L/? = 1_/s), la contribution de la surface des gouttes est faible et
1a surface effectivement utilisée est infépieure & la surface moui-
1lée ; a mesure que la vitesse superficielle du liquide croit, 1a
contribution des gouttes compsnse 1'influence des zones mortes et la
surface effective devient égale puis supérieure a la surface mouillée
(fige2.3)e

IT. 3. 2. Rétention :

1o rétention est le volume de liquide accumulé par unité de
volume garni. la rétention totale ht est la somme de la rétention

capillaire hC et la rétention opératoire ho'

- 1a rétention capillaire correspond au liquide qui reste
définitivement emprisomné principalement aux points de contact entre
les éléments de garnissage et dans les cavités sans commmication avec
le bas. Pour un type de garnissage la rétention capillaire n'est
fonction que du nombre d'EStvOs du liquide rapporté & la dimension

nominale d d'un él&ment (fig.2.4) 3

BS = o8 a®/% (2.13)
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fig. 2.4 — Rétention capillaire en fonction du
nombre d'EStvos.

- Ia rétention opératoire correspond au liquide qui 1'acoumul:
dans 1o colomne en fonctionnement mais gui peut s'écouler immédia—
tement aprés 1'arret. Cette quantité caractérise donc le temp: de

géjour du liguide dans la colonne,

Shuman et Coll (2) ont observé qu'au—dessus de la zone de
charge la rétention opdratoire est indépendante du débit gazeux 3
Otake et Okada (4) proposent 3

~ 0,676 ., =0,44
b, = 1,2295 a.d Rey Gal,

avec Rey et Gap Goanés par les formules (2.9) et (2.10).

{2.14)
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CHAPITRE TIIT. Transfert de masse.

Dans une aolomne & plateaux, le transfert de maticre est
assuré par le barbotage de lao vepeur au sein du liquide de chaque
plateau pour formes ume véritable émulsion. Dans les colonnes garnmies,
le transfert s'effectue & la swiface du liquide qui n'occult pas de
bulles gazeuses. L'efficacité d'un tel dispositif est donc lice

directement & la surface offerte par le film liquide.

TIT. 1. Caractérisation du transfert.

IIT. 1. 1. Coefficicntsde transfert partiecls :

Pour caractériser le transfert dans une phaseg on définit un
coefficient de transfert partiel rapportant le flux interfacial a

wne différence de concentrabion caractéristique (5) @

Na = ky (YAG - YAI) =k (xAI - xAL) (3419

ot les différences (YAG - YAI) et (XAI - xAL) jouent le role de
différence dec potentde} pour le transfert respectivement pour la

phase gazeuse et la phase liquide.,

D'out on peut écrire :

Tyo~ Va1 = - o (3.2)
T T %A1 ky

Y = £ (%) est une droite de pente (-ka/k?). Si les coeffi-
cients partiels kx et k& sont connus, il sera possible de détcrminer
la concentration a 1'interface et par conséquent le flux Na peut-

dtre détérminé soit @

- Graphiquement en tragant la ligne M (fig.3.1.),

- Mnalytiquement en résolvant algébriquement 1'eq (3.2)

avec wne expression algébrique de la courbe d'équilibre,
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fig. (3.1.) Courbe d'équilibre d'un systéme gaz-—
1iquid.e .

III. 1. 2. Coefficients de transfert globaux :

Lorsque le transfert d'un soluté A entre deux phases sleffa=
ctue en régime statiomnaire, il est possible de définir une
résistance globale pour 1l'ensemble des deux phases, liée a un
potentiel de transfert définit & partir des concentrations

moyennes du soluté dans chague phase ou cencentration opéra—
toires.

En régime stationnaire, le flux de A se conserve d'une phase
34 1'autre et on a donc @

Na = Ky (YMG = Yi) =K (leE = xA]L) (3.3)
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UII. 1. 3. Relation entre les coefficients globaux

et Eprtiel B

D'aprés 1la fig(3.2.° on a @

»* L3
L Yo = Opg - T,0) + (T sz)

(¥, = Yap) + 0 Byp = %) (3.4)

N - ‘ £ 5
|n/K7. -~ NA/)%j o mr\),q/ch (3.5) poi A/ x :4/%7"’”‘//&:(
ou m'~est la pente de la corde CM, En subsiituant les

expressions de différences de concentration données par les ¢

(3 - 1) et (3+w4) on obtient 3

Nyo- ok (X, -X,) (3.7)
%?r x A AL

ot de 1» meme fagon on obtient :

1 = 1 + 1 (3-8)
K m'k k
| °4 Yy x

oti m" est 1la pente de 1a corde MD dans la figure (3.2).

Lorsque m' est trés petit, le soluté A est trés soluble
dons le liquide et le terme m'/kI de 1'équation (3.6) tend ==«
zéro et on obtient 3

$
1 = 1 oYY =T Tor (3s8)
= = AGT AT TAGT TAT

)
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lorsque m" est trés grend, le soluté A est relativement in-
soluble dsns le liguide, si les coefficients dottbansfert pa partiels

ky et ki sont de meme ordre de grandeur, on pourrs alors avoir 3

1 -1 . Fox. =%, % (3.10)
S AL AL AL '
A pid

ITI, 2. Théorie de transfert.

Ie transport mu voisinnage d'ume interface n fait 1'objet
de trois modéles remarquables 3 double film, pénétration, film-

pénétration (2).

III. 2. 1. Double film ¢

In théorie du double film de Thitman (fig.3.3), suppose que
1a rTésistance au transfert est loc~lisée d-ns deux films d'épais~
seur S et SL immobiles de part et d'autres de 1'interface § dans

chacun de ces films le transport s teffectue par diffusion moléculair

kq - DG/(SG RT)
k= D /S (3.11) “_é_a_)_“_c} '
2 3 1
avec Dy et Dy (n“/s) sont les coef- \ {
ficients de diffusion dans le gnz et En 15 | Liguide
e liquide, | o« 1
En pratique les épaisseurs des \ P\\\\j‘

films ne peuvent ¢tre mesurées et 1'in-

fig.3.3.Double film de
Witman.

d'une proportlonnﬂllte entre les coefficients de transfert et de

téret du modéle réside dens 1'hypothése

diffusion.

IIT. 2. 2. Pénétration -

1a théorie de pénétration proposée par Higbie (4) et revue
par Denckwerts suppose un renouvellement des éléments fluides de

petites dimensions présents & 1‘1nterface 4 un instant déterminé



Lo

par des éléments qui viemment au sein de chague phase (sans qu'il y
2it pour cela mouvement d'ensemble dans les phases en présence). Ie
paramétre de Denckwerts S &tant une caractéristique de la fonction
de distribution des temps de séjour des constituants & 1l'interface
(S a 1a dimension de 1'inverse d'un temps), les coefficients de
transfert partiels kG et kL' définis par 3

%

1

Il

/D, B/HT e
WY 3.13
Vv D, 51/ '

3, 3. 4. Mouvement d'ensemble,

Ie mouvement d'ensemble d'une phase est caractérisé por le

rombre de Reynolds de son écoulcment.

III. 3 Détermination des coefficients de transfert de matiér-

Ia résolution des équations de diffusion ot d'équations d'écov
lement conduisant & 1'évaluation des profils de concentration et der
coefficients de transfert n'est possible que dons un nombre limit
de cas. Dens 1la plus part des situations rencantrées dans les appa-—
reils de séparations on sera obligé d'avoir revours également & des
relations empiriques ou semi-empiriques pour &voluer les coefficien
de transfert, cette évaluation se fait par analogie entre les trans

ferts massiques et les transferts thermiques par convection forcée

FPhase liquide.

Pour le coefficient de trensfert dans la phase liquide, ONDA c
Coll (2) ont proposé la formule :

0 /3 _ . 4)~0549 ‘ :
kLLK_} 1/(}JL.g)-J = 0,021 (a.d) Rey Sep (3414,
avec ReL est le nombre de Reynolds j ReL &= d.I/UL (3.15)

et ScL est le nombre de Schmidt j Sc.
L

il

.
UI/PL.DL (3.16)
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par des éléments qui viennent au sein de chaque phase (sans qu'il y
2it pour cels mouvement d'ensemble dens les phases en présence). le
paramétre de Denckwerts S &tant une caractéristique de la fonction

de distribution dcs temps de séjour des constitusants & 1'interface

(S a la dimension de 1'inverse d'un temps), les coefficients de

transfert portiecls kG et kL. définis par ¢

ky = | /Dy So/RT
e , {3:13)
k = Y D sl/

34_3e 4o Mouvement d'ensemble,

1e mouvement d'ensemble d'une phase est caractérisé por le
P

nombre de Reynolds de son écoulement.

ITI. 3 Détermination des coefficicents de transfert de matiér-

Ia résolution des équations de diffusion et d'équations d'écov
lement conduisant & 1l'évaluation des profils de concentration et der
coefficients de transfert n'est possible que dons un nombre limit.
de cas. Dans 1la plus part des situations rencontrées dans les appa—
reils de séparation; on sera obligé d'avoir receurs égaleoment & des
relations empiriques ou semi-empiriques pour &voluer les coefficiern
de transfert, cette évaluation se fait par analogie entre les trans

forts massiques et les transferts thermiques par convection forcée

Fhase liquide.

Pour le coefficient de trensfert dans la phase liquidey ONDA ¢
Coll (2) ont proposé la formule :

z 1 1/3 ~0,49 ot \
"O . t — D 5 5

}LLL;’ 1/(}IL g)-“ 0,021 (a.d) Re, Se (3414,
avec R_; est lo nombre de Reynolds ; Re; = d.I/bL (3.15)

. R = 3
ot So est le nombre de Schmidt ; Sop UI/PL.DL (3.16)
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Une nouvelle &quipe dérigée par Onda a donnée 1la formule:
\'r- = 1 —O 2 _2
e/ = 0,001 (2.2 (a fo) />

2/3 »a0"
Re 7 Sop (3.17)

avec (aw/a,) domé par 1~ formle (2.11)

Phase QGazeuse :

Pour le transfert en phase gnzeuse avec dos garnissagos de

diponsion nominale supérieure a 030127 m les memes auteurs recom—

mandent 2 /
5 _ “sT ot 1/3
olt
Sh, = BT k, 4/D, nombre de Sherwood (3.19)
Re, # d.G/U, nombre de Royndlds (3.20)
Scg = UG/( Dy) nombre de Shnidt (3.21)

III. 4. Unités de transfert

n

¥,
o
%

v

Ny %‘Vu

moe 4o i:.-.J;—\‘\.,--'.-’1('\‘\““&' L‘Hm' Lo cclonae a qay \"‘it:‘nﬂéf(f.
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Soit 1 garnissage de hauteur Z et un élément de cette
colome d'épaisseur dZ, situé a la hauteur 2 du bas de la colonne,
Io quantité de substance A qui s'évapore a travers la séetion
différentielle est Goy (mol/mzs), ot 1o vitesse de transfert de
masse est d (G.y) (mo/A/mBS), aussi 1o vitesse de transfert est

a(Ix), 1'aire interfacial étant a.dZ, le flux de transfert s'éerit
dans ces conditions (5) @

N, = dley) = ky (Yi -Y) (3522)
Bndz
N, = a(1x) =k (x - xi) (3.23°
a.dZ
Par conséquents, \6\*}_
z
- Sdz ) d@y _
‘{L‘L,)& (¢ (6‘})1 R‘I a ('\lf.'\l)
d(Lx) (3.24)
K, o (x-x)

§F *),

Dans le cas ou les dc¢bits gozeux Get liquide L restent
constants en n'lmporte qu'elle section de la colonney les houteurs
d'wnité de trensfert =ont alors définis pour la phase gazeuse et
liquide p=r:

. = @ s H, .= __L (3.53)
Ky .2 o - £..a

n

1es nombres d'unités de trensfert pour 1a phase gazouse

NtG et pour la phase liquide NtL aont donnés par les intégrales

suiventes : %1 *y
N, q =S dy 3 Dyg =S dx (3426)
y. =Y / T — X,
. ¥4 Y i
!

Par consdéquent la hauteur Z de la colonne sera 3

Z=H, Vo = Hy N (3.27
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Souvent la courbe d'équilibre pour n'importe qu'elle section
de 1a colomne fait varier la pente suffisament et dens ces conditions
on fait introduire les coefficients de transfert globaux ainsi que

les hautSurs dtunités de tr-nsfért globaux (5) =

Z = H ..\ ¢’ _
506 | _ = Biog iga (3.28)
5 4 -7
|YL
Z = H :'-: LR _ N
tom,.i , =Hy,y tOL
.'l X- %
ou H = b
06 wa (3.30)
ot Hyyp =__L (3.31)
Ki.a

3
Tei (Y*— Y) et (X - X ) sont respectivement les différences

de potentiel globnles des phases gnzeuses et liquide.

- Relotion entre houteurs d'unité globnles ot portiels

On a les relations suiventes

@1- = -l;:;- N~ (3.32)
1 = 1.+ .|
Kx mky Y (3.33)

Fn combinant les déguations (3.32) et (3.33) avec les équatior
(3.30),(3.31) ot (3.25) on obticent les relations suivantes 3

Bioa = Hig ¥ —‘-‘%— Hig (3.34)
Hoor = Byp + = Hyq (3.35)
mG

ot dans 1'dquntion (3.6) et (3.8) on n m' = m" = m = pente de 1n

corde de 1o courbe d'équilibre.
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III. 5. Hauteur équivelonte & un nlatenu théorique (H.E,Pt_l.

Pour une distillation il est rare de pouvolr bénificier des

hypothéses simplificatrices aui permettent d'utiliser commodément les

notions d'unité de transfert : les quantités transférées sont impor—

tantes et 1a courbe d'équilibre ne peui—étre assimilée a une droitee.
préférence est donc dornée & 1o notion de hauteur équivalente & wm

plateau théorique (H:E.P.T).

Cormnissant 1s courbe d'équilibre du binaire (ou du binaire
formé por les constituants clefs) ainsi que 1les conditions de fonc—
4+3onnement d'une colomne garnie (résumé por les droites opdratoires
dans le cas de 1n méthode de Mc Cabe et Thiele), il ost possible de
déterminer le nombre N de platcaux théorique. §i Z est la hauteur du
gnrnissage qui stest relevée nécessalre pourr réaliscr 1'opération
dans wne installation, 1a hauteur équivalente 3 un plateau théorique

est définic par 3

H.EP.T = z/% (3.36)

TIT. 5. 1. Bstimation dos HeEe Po Te

Pour 1'extrapolation des résultats relatifs 2 unce colonne de
diamétre D, au cn8 d'ume colome de dimmétre D,y nous citerons la
formile obtenue par Delzenne (3) dens dos distillations 3 reflux

totnl avec des ammenux Raschig 4 70% du point de charge &

' it
(H.B.P.1.), = (EERD), 1+ 00T leg 21V (337
A D .
2
Pour 1l» prévision des H.E.P.T cn distillation un certnin nombre
de formles ont été proposées. Por exemple pour les nmneaux Paschig
on peut citer 1~ formule de Honds ot hitt (2) ¢

H.E,P.T = 2100 (}JL.d/L)O’5 (3.38)
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CHAPTITRE IV. Principe de 1o Rectificotion.

Ies instnllntions de rectific-tion se distinguent p-r 1€ mode
opérntoire pour lesquelles clles sont prévues. Jenx modes opérntoires
gont & envisngeT j d'une prrt 1o rectificntion continues; d'sutre part

1~ rectificntion discontinue .

V. 1. Réctificotion continue.

Dns le cas de 1o rectificntion continue, les débits les
concentrations et les tempérntures en un point guelconque de 1'in-
gtnllation, sont indépendantes du tomps. Ces colonnes produisent
en tote un distill~?t et nu fond un résidu dont 1n composition, le

aébit et 1~ température sont constonts.

V. 1. 1. Bquotions des bil-ons motiéres et thermiques globauxs

In base des cnlculs & effectucr sont les bil-ns de mrtiéres
ot thermigue qui, pour Ui régime gt~tiomnire établis peuvent ctre

forrmlés comme guit

les quantibtés de masse (totale ou d'un constitunnt) et de
chaleur entrnnies ot zortantes pour une poriie ou 1'ensemble du

gtnde de roctification sont égnles.
— Bilan de matiére global ¢

F= W + D (4.1)

- Bilan sur les constitusnts le plus vol~til

F-%,I = D.:L,D + W.IW (4.2)
- Bilan thermique globale
- ¥ —-
F. hy D. by + b+ Q, Qp t Q’porte (4.3)

1n résolution des équations (4.1) et (4.2) nous donne les

$Quantités D et W

p = F XF_=w et W= F D7 (4.4)
o T xp ~ Ay
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IV. 1.2. Byuntions des drojtes opératoires

1n riéthole de Me Cobe ot Thiel se basoht sur les hypothéses

de Iewis permet d'écrire les équntions des droites opdératoires

(a).

L2

——}\A’ ' Y\AI

!, v
‘1
®

Dons un premier temps pour simplifier pour simplifier lcs
calculs nous pouvons dorire les deux hypothéses complémentaires
suiv-ntes 3

— 1'alimentntion est introduite sous forme de liquide bouillant

- tout leop vapeurs de tétes sont totalement condensc.

Nous pouvons écrire les relations suiv-ntes @

L=L§V'='v’;L=L'+F

TV .2.1. Etude de la section concentrntion ¢

Considérons lc systéme formé par le condenseur et le nivenu
quelconque situé au dessus du point a'~limentation. Ie bilan sur

le constitumnt le plus volatil s'écrit ¢

R
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ﬁ
o
Il

L. X + DX (4.5)

L x+D
v v "

o}
1l

goit

or le bilan sur le condenseur s'éerit V= L+D (4.6)
Ie toux do reflux R étant défini par & R = 1/D (4.7)

alors 1'équation (4.5) s'éerit s

Y = R % + X (4.8)
i+ Bl

cleat 1'équntion de 1= droite de concentration.

V. 1.2.2. Etude de 1a sedtion épuisement.

Ie bilan de matiére entre un nivenu situé nu—dessus du point

d'alimentation ot le bouilleur s'écrit s

AY) “\1\ \:._';;’{
\[ !’>-_l ‘-;-"‘(-;\‘!.
e P
1'-«.\.‘ f‘::: b
4 \‘-/\_
1 ' 2%?&\
|52 .‘\
\ 1 Ly WL X
VY + wx_ =1'X (4.9)
ou encore Y = IL'X -_W X (4.10)
v v ¥

or le bilant global sur le bouilleur ctéorit ¢ I = W+ V' (4.11)

ot connaissant le toux de robouillnge 1' défini par 3

Q' = /v (4.12)

nous pouvons glors écrire @

Y '=Q' X - (Q' - 1%, (4.13)
Cette dermiére éguation est celle de 1la droite opératoire

a'épuisement.



=Z B

{es deux droites opératoires de concentr-tion et d'épuisement

se coupent ~u point m = X, comme le montre la fig. (4.1)
Yy

) .

; i s,
# ‘h f_::ur{‘:& W =
| -:_lrl';fl""“lrjfe i 1 Jeode de concents Yo
' ] K ¥ x'i_-
- - 1= = oy
[ il oal v+l
I - :
P |
: s g y i
g X, | -7 o
— e / A ) }_
t ! r 4 | !
2l ! ; ,1;.“/ E | c{:n'l‘t A G.F..,.,-,Prnfl\
l i 4 I-‘Su’ ! ' % ' ) %
A . ~ (o | i
WA /N IR S S Sl Sl
i ! :
Iy ' '
t '
;L/— ' ' 1
1 o ™
X ¢ Xy

fig. 4.1 Concentration de Mc Cabe & Thiel

Commaissant 1n courbe é'équilibre du binaire (ou du binaire
formé par les constituants cléfs) ainsi que les équations des droiter
opératoires, il est possible de déterminer pour une colonme gnrmie

le nombre N de plateaux théoriquess c'est 1n méthode de Mp Cabe & THI'

IVC 1 3- Taux de I‘eflux.

4 A peflu~ noté R défini par le rapport L/D intervient
dens 1'équation de 1n droite opératoire de concentration dommée par
1'éq (4.8).

Une variation de R entroine une variation de la pente de 1a
droite opératoire, et per consiquent le nombre de platenux théoriquer

exigés pour la séparation peut—Gtre altéré.

— Timite inféricures

Taux de reflux minimaleq

|

In valeur minimale du taux de reflux notée Rm slobtient
immédistement en écrivant la pente de la droite opératoire limitée

par IC fig. (4.2).




= XD L YO (4-14)

I ¢

=

fig.4.2. Détermination du toux de reflux minimal.

Toute augmentation de R au deld de Rm peut donner un thode
opératoire raisonnable, quoiqu'un large nombre de plateaux sera
oxigé. Au dessus du taux de reflux minimal il cst impossible

d'obtenir 1l'enrichissement désiré.

— Iimite supérieure i

Pour unc séparation dommée, le nombre a'ébnges sera minimal

Losque L'enrichissement P°T Gtnpe corn maxinnl. L'enrichissepent s'acerol
lorsque le reflux augmente .

Lorggue D = Oy on a alors R = L qui est infini, on dit
que dans ces conditions 1la colonne mq%che 3 reflux total. la
droite opératoirc est alors confondue avec la proemiére bissé-
otricos (x = y) el cependant le nombre d'étages théoriques sera

minimal .

Choix d'unc valeur du taux de reflux

Pour arriver & wn mode opératoire raisomnable, il faut fixer
wm taux de reflux compris entre Rm ot 1'infini, ILe choix d'une
valeur du toux de reflux est donc importonte du point de vu prix
de 1'installations il existe des régles empiriques pour 1a fixa-
tion de 1n valeur de R et notammont 1'une des plus simples est

celle do Treyball crmongant que (6)

1e taux de reflux le plus économique est compris entre 152

et 1,5 foix le taux de roflux minimale

IV. 1. 4. BEtat thérmique de 1'alimentation :

V. 1. 4,13 Définition de 1'état thermique de 1'alimentatior
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L'alimentation F & une températurc TF sous ume pression P
représente soit un liquide soit une vapeur soit lo c~s général un

mélange liquide — VAPEUT.

Quand F moles de mélange sont -

!
introduites ~u niveru d'alimentations \ T
il ya une fraction liquide qui descend

dans la colonne tzndis que 1n fraction i“ I

complémentaire & 1'état vapeur monte dsns ‘ ! ¥

le colonne d'enrichissement. ' i
1e taux de vaporisation noté q cst défini alors que 3
Q= V=V = 1T (4.15)
F Ei
représente la fraction de 1'alimentation qui est vapoBiséc.

TV, 1. 4+ 2. BEguation de 1n droite d'état thermique 2

les équations do bilan de matiére section épuisement ot section con-

centration qu point J de leur intersection s'écrivent 3
(7 a pour coordomnées ® et Y)

7 " Y

LX + DX (4.16)

V13Y

Il

L'X = WX (4.17)

Bn substitusnt membre 2 membre ces deux éguationsy on obtie:

(V-V)Y = (L - 1I') x + DK + Wy (4.18)
soit ¢ q.F Y =(eg-1)Fx+FXg (4419)
Do ¥ = —-g'—"‘q_ X X + -EE (4.20)

est 1'équation de 1o droite d'état thormique. Cette droite est

tracée dons le diagramme de Mc Cabe et Thicle en jokgramttles poin

P (K Xp) ot G (05 Xp) (1 -a)s
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IV, 2. Réctification discontinucs

Ia réctification discontinue est rarement utiliséo dans
1'industrie, elle est surtout réservés & la production de prodults
coutouxz ot de faible tomnage annuel {industrie pharmacemtiques) ou
encore pratiquée au laboratoirc aux fins d'analysc. Cependant la
rectification discomtinue permet de séparer les (n) constituants .
d'un m8lange complexe au moyen d'une seule colonne alors qu'en tra-—
vaillant oncontinue il faudra (n-1) colonnes pour assurer la sépa~

ration.

TV.2.1, DLvolution des compositions

Pour formuler une relation entre les quantités et les

concentrations du mélango dans le bouilleur ot distillet recuilli,
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i1 faut envisager leur variation pendant lc temps dt. En négligeant
1a rétention dans la colonne, le bilen matiére entre le ®mps t ot

t + dt s'éerit @

B. Xy = (B - dB)(xB - de) + X dD (4.21)

o B représente la quentité dans le bouilleur

3 1'instant t de composition instantamée X,

B - dB la quantité dans le bouillcur a

1'instant t + dt et de composition instantannée
XB - dXB et dD la quantité de distillst recouilli
pendant lc ®emps dt de composition e

Tn ndégligeant les termes du second ordre il vient 3

0 = - Xy dB = BdX + X, 4y (4.22)

or dD = dB
d'olr 1'on tirc = dXg

Xp = *g

L'intégration entre le temps t = O correspondant & 1n

I

(4.23)

charge inintiale Bi de composition XBi ot lo temps final t de char

final Bf de composition XBf conduit a @

ln Bi = dXp (4.24)

= Xy~ %3

Cette derniére équation représente 1'intégrale de

L'intégrale Rayleigh ne peut se enlouler que si 1l'on

connait 1la fonction générale: X = f(XB).

=1

Cottc fonction dépend du mélange a distiller et de 'aDie

roillage utilisé. Nous pouvons écrire symboliquement

Xy =f (XB, RyN) .



i

Ia quantité de distillat receuilli au bout de temps t, notée

Dt et la composition globale XG s'obtient par le bilan de matiére 3

Bi - B, = D, (4.25)
BiXy, — ByKpy = D, X, (4.26)
d'ot " .
ol encore

I

Xy = ( %i; Xpy ~ th)/% - 1) (4.28)

Fn se fixant 1'épuisement que 1'on désimo-obtenir, -

. . % .
au bouilleur c'est—-a-dire Xgy Dour Xpi et B, domées, on calcul par
1'intégrale de Rayleich le rapport Bi/Bt ot on obtient ainsi D et -
par les formules (4.25) ,(4.26) ot (4427



Partie
experimentale
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I. Conception et réalisation des différentes parties de

1'installation de rectification. Choix du matériau: :

1a conception de notre installation de réctification a été
faite auparavant par 1'éléve ingénieur Monsicur M. REZZAG lors de
de son projet de fin d'étude intitulé "Conception d'une installation

de réotification & 1'echelle laboratoire" £13)«

Fn sc basent sur cette concepticn, nous SOmmes passé a 1'étam
de réalisation. Cette derniére a été effectué au sein du Département

Génie~ Mboagigquo cn grande partie et une petite partie en plom! -rie.

Cette installation congue pour le 1aboratoire a été calculée
pour effectuer la séparation du mélange binairc eau-éthanol, er outre

6lle pout—6tre utklisée pour d'autres mélanges.

I, 1. Choix du Matériau :

Pour réaliser notre installation, plusicurs matériaux ont été

utilisés tels que 1l'acicr inox, acicr galvanisé,; cuivre et le verre.

1e choix du matériau constitue donc une étape fondamentale
pour n'importe quelle réalisation, ce choix repose sur plusieurs
critéres parmi lesquels on cite 3

- Dispondibilité

I1 faut envisager danse ce cas le mntériau disponible sur le

marché.

- Prix de revient @
Ie cout du matériau ne doit-étre assez élevé afin de minimisc
les fraip-de l'installation.
= Résistance mécanique 3

Ie metériau doit-etre résistant mécaniquement.
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— Résistance a la corrosione.
— Résistance thermigues:

e matériau utilisé doit résister & 1'élevation de la températu

I. 2, Différendes partics de 1'installation $

L'installation presque ontiérement rénliséc au Département

Génic—Mécanique de notrc Eeole comprend plusieurs parties(schéma N°1)

T. 2. 1. ILa colomne garnics

C'est un tube en acier Galvanisé qui a la propriété de nc pas

se corroder et dont les dimensions sont

diamétre intérieur 68 mm
diametrc extérieur 76 mm
hauteur garnie 950 mm
hauteur totale 1100 mm

1a colonne garnie cst considérée comme la pnrtie ecssentielle de
1'installation, est mmi de trois points d'alimentations espacés i L
de 1'sutre de 25 cm, le premicr &tant situé a 25 cm du bas de 1a

colonne .

1e garnissage utilisé est 1l'anncau Raschig en verre de dimensic

nominale d = 7 mme

1e garnissage cst maintenu dans la colomne par une grille ou
support, cette grille est construitc cn tdle d'aluminium de forme
circulaire et aysnt pour épaisseur 4 mm, ollo est pourvue de plusie
ouvertures de forme circulaire de diamétre 6 mm ayant une dispositi

hexagonale.(schéma Nez2)

T, 2. 2. Section calmante 3
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Clest une section aménagée dans 1n zdne terminele de la colonne
tout ,juste pour permettre A'effectuer le prélévement de la vapeur et

de liquide.

Notre section calmantc est un tube on acier galvanisé dont les

dimensions sont @

- diamétre intéricur 68 mm
— diamdtre extérieur 76 m
-~ Longueur 100 nmm

Cotte secction est mmice de tubes ct de condemseur a double tube

pour le prélévement de 1la vapeur et du liquidc.

Io 2e 3. le Bouilleur:

Clest un cylindrc horisontal ayant lcs dimensions suivents @

-~ Diametre 25 cm

- haubeur 35 cn

— Capacité 1752 1

-~ Charge moxinnle 10 1

- Puissance de chauffe 0 & 58,5 Kw.

Ie bouilleur est construit en acier inox et posséde a sa partie
inférieurc trois (3) thermoplongeurs, de marque CANDY ot de puissance
1,95 kilowatt chacun, pour 1'apport do calorios nécessaires a4 la vapo
risation de 1a charge. Le niveau dens le bouilleur est controlé par
tube en verrc gradué, un thermoméire placé & sa partie supérieurc now
indique la température, et nous avons envisagé troix robinets : un po

1'aliment&tion, un pour le vidangze et un troixiéme pour le résidu.
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Te 2. 4o Conduite de wvapeur 3

C'est une conduite en cuivre ayant la forme de la lettre nin,

-~

3 sa partie supérieure est placé un thermometre, ses dimensions son'

— Diamétre intérieur 26 mm
~ Diamétre extérieur 28 mm
- hauteur 65 cm.
- Largeur 35 cm

I. 2. 5e Condecusecur :

C'est un échangeur de chaleur qui permet la condensation de
1'effaoent vapeur en téte de colomne & 1'aide d'un fluide froide
(eau) Il est composé d'ume enveloppe cylindrique de diamétre 1icn

en acier inox dsns laquelle est mis un serpentin de diamétre 5Scm,
sa surface d'échange étant de 0,0628 m2 soit un tube en cuivre de
diamétre extérieur 10 mm ¢t de longueur 2m qu'on a enroulé sous

forme de serpentin & spircs non jointives.

Ce condenseur cst mmi & sa partie inférieure d'un robinet

pour le vidange.

I, 2. 6., Condenscur additionnel :

C'est wn échangeur de chaleur le plus simple possible, il e=’

constitué de deux tubes en cuivre coaxiaux

Tube N° 1.
Diamétre intérieur 8 mm
Diamétre extérieur 10 mm

longueur 300 nmm



Tube N° 2.

ismétre intérieur 26 mm
Diamétre extérieur 28 mn
Longeur 200 mm

D'oh son technique d'échangewd double tubes. Ie plus grand
tube est appelé par abus de language "annmeau" car il permet au

fluide froid de former un ammeau autour du petit tube.

Cet échangeur permet de ramemer le distillat & une températ™

voisine de 1'ambiante pour éviter les pertes par volatilisation.

I. 2. 7. le régulateur du teux de reflux:

T1 permet le réglage du taux reflux, c'est un dispositif mer
gimple construit en tubes en cuivre de diamétre 8/10 comportant

éprouvettes graduées de volum opératoir 12,72 ml chacune.

1o réglage est assuré par deux ropbinet 4 pointeaux et ce du

fait de leur précision.

1a connection entre le condenseur et le régulateur da refln—

est établic par ln conduite du condensat.

I. 2. 8, Bac d'alimentation.

C'est un oylindre constrult en acier inox ct ayant pour dir

~ Diamétre 25 cn
— Hauteur 40 cm
~ Capacité 25 litres.

T1 est mmi de trois robinets, un en haut pour le rempli-
gsage, un second cn bas pour le vidamge et un troisidme pour la

connection avec la pompe doseuse.



I. 2. 9., Pompe doscuse ¢

Pour 1'alimentation de la colonne nogs utilisons une pompe

doseuse .

Caractéristique de la pompe doscusc.

— Débit meximal s 49,41/h

— Pression mrximal: 4 bar.

Fabrimation : Prominent électronic (Allemagle).

I. 2., 10 Conduites d'alimentation

Ce sont des tubes en cuivre qui relient 1ln pompe au bac
d'alimentation et pompe-colonne gernie. les dimensions de ces

conduites sont :

a) Conduite bac d'alimentation—pompe doseuse

Diamdtre  10/12 mn.

Tongueur 65 cn

b) Conduite pompe— colonne garnie
diamdtre 14/16 mn

Iongeur 80 cm.

I. 2. 11, Isolation Thermique

Pour conférer & la colomne le caractére adiabatique, elle
elle sern recouverte de la laine de verre, noussi la conduite de
vapeur, 12 conduite de reflux ¢t lo conduite '"pompe -colanne~"
qui seront recouvert du fait de lo mise en place d'éléments

chauffants.



T. 2. 12. Fuipements supplémentairess:

1'installation comporte des dispositifs de prélévement de
liquide ou de vapeur., Ces prélévements sont prises en tete de color -

au niveau du bouilleur et 1la section calmante.

A tous les endroits de prélévement nous pouvons faire des
prises de température pour la Vv-peur et pour le liquide & 1l'aide

des thermométres ou thermocouples.

T. 2. 13. Eléments de connection.

Pour le rnccordement de 1o tuyauterie, des coudes, des mame-—

lons, des raccords et des tés ont été utilisés.

Dos tés et des coudes ont été soudés & 1'étain sur la tuyau-

teric et d'autres ont été brasé.

Ies mamelons filctés assurent 1'assemblage des tubes aux
vannes, les vannes 12/17 en cuivre pour le liquide et pour le gnz
ont été utilisés avec lour joints.

Pour la conncction entre bouilleur, scction calmante, colonr
garnie et conduite de vapour, des brides on acier doux ont été fa-—
briqué spécialcment au Département génie-mécanique en utilisant le

tour.

I. 3., Duréo de la réalisation et problémes rencontrés @

1o rénlisation de 1l'installation de réctification & 1l'echellr
laboratoire a été entreprise avec 1~ collaboration du Département

lécanique et le Plombier de 1'école.

la durée de cette réalisation a été d'environ un semestre.
A cours de cette période, plusieurs problémes ont été ren-

contrés:
- D'une part, les problémes causée par ln non disponibilité

du matériel nécessaire au nivesu de 1{école ce qui nous a amené

3 los chepcher sur le marché national. Parmi ces matériaux, on ci”
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- Tubes en cuivre .

Thermoplongeurs
— Robinets d'arrét otCess
— D'autre part, les problémes de sondage au niveau du

Département mécanique survenus paT 1 non disponibilité d'un soudeur

qualifié,



Lo

) I
= A
UJ.__ o -
: 7_ SRR S X, ,M
| /___/,/ TV_M "" 9_
....... Iy
” R 4




LEGENDE

COLONNE GARNIE
SECTION CALMANTE
BOUILLEUR

CONDUITE DE VAPEURE
CONDENSEUR

CONDENSEUR ADDITIONNEL
REGULATEUR DU REFLUX
BAC DALIMENTATION

POMPE DOSEUSE
CONDUITE D ALIMENTATION

COMPOSITION
DEBIT
TEMPERATURE



TTI. Montage et mise on place de 1'installation

Une fois que les différentes parties de notre installation
déja citées au paragraphe précldent étaient prétes, nous avons

commencé & 1o reconstitué étape mr Etapo .

Ia premiérce des choses & faire était de trouver une place
canvenable au hall du Département Génio-Chimique et ce choix a été
basé sur plusicurs critéres s

4/ Disponibilité de 1'eau
2/ Disponbbilité de 1'éncrgie &lectrique,
3/ Voisinmnage d'appareillages somblables.

4. L'installation doit-Stre proche des vannoes d'cau dont le
besoin réside dens la réfrégération de la vapeur issue du bouilleur

au moyen du condenseurs.

o, Elle doit-otre proche des résecaux de cournnt éléctrique
afin de permettre le¢ brenchement de 3

- In pompe doseuse

— Thermoplongeurs pour le chauffage du rebouilleur

— Prois ¢éléments chauffants, 1l'un pour 1s conduite de vapeur
%h second pour la conduite de reflux et un troisiéme pour la condui tc

d'alimentation de la colonnc.

3, Aussi la plus importante chose était le placement de 1'in-
stallation au voisinnage des appareillages semblables telles que la
colonne de réctification en Verre ot 1o colonne de distilletion 2

£ilm tombant ot ceci dans un intérét pédagogique.

Ies &étapes qui ont marqué notre montgge et mise en place de

1'installation sont @
1. Préparation des supports
2, Fixation de 1la colonne avec le bouilleur.

3, Fixation du condenseur ~vec le régulateur dumflux.
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4. Fization du systeme d'salimentation

5. Branchement des conduites de 1l'eau de recirculation du
condeuseur.

6. Ppuipements électriques, ¢

Premiére ¢tape @ Préparation des supports

Vu 1l'endroit choisi, on A profité des anciens supports du hall
qu'ona modifié en ajoutant plusicurs barres supplémentaires pour le

montage de notre installation.

Second étapes Fixation de 1= colonne ~vec le bouilleur.

Ce £4t 1'étape 1= plus importante car il a fallu régler la
verticmlité de 1n colonne qui 0t we opération délicate et ceci
est dl & 1ls mauvaise soudure ~u niveau de la partie supérieure du

bouilleur aui ne présentait pas vrniment wme horizontale parfaite.

— Pixation du garnissage 3

1n mise on place du garnissage est we opération délicate. En
aucun cas on ne doit le 1aisser tomber en chute libre dans 1'aire g
de tecls érrements ~boutissent 3 wne cnsse ou une déformation importao
des garmissages, C© qui favorisc lcs passages préférentiels, augment

1la perte de charge et les risques d'engorgement.

Pour éviter de tels érrcments, nous avons placé le colonne
horizontalement sur le sols puis cffectué la descente du garnissage
en le laissant glisser le lang de la paroic. Nous avons fixé la

hauteur garnie & 95 cm.

TProisicéme &tapes Fixation du condensour et du régulsteur

du toux de reflux,

1s condenseur a &té placé cn position blen déterminée en tate
de colonne de telle sorte 4 permettre la flxatlon du régulateur
du teux de reflux & 1'intéricur du cndran limité p~r les supports

et ceci pour les raisons suivantes @
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— Taciliter le réglage av mrnipulsteur

- Betétique de 1'installation.

Quatriéme &tape ¢ Fixation du systéme d'alimentntion.,

Ie systéme d'alimentation est constitué principslement de :
- In pompe doscuse.
-~ Bac d'alimebtation

- Conduites d'alimentntion.

Vu que le systéme de chauffage du rebouilleur peut atteindre
lors de son branchement unc température de 200°C et pour éviter la
détérioration de 1 pompe doseuse, nous les avons éloignés 1'un de
1'sutre au maximm.

Ic bac d'alimentation a été placé justc au-dessus de la pompc
doseuse, toute fois sa misc en place peut-étre modifiée puisqu'elle

n'influe pas trop sur les nutres porties de 1'installation,.

Ies conduites d'alimentation joignant la pompe-bac d'alimen—

tation ¢t pompe-colonne garnie ont été faités—en—-cuivre.

Cinquiéme étape : Branchement des conduites de 1l'eau de

redirculation du condenscur.

Dongs cette avant derniérc étnpe, nous avons branché des condui”
on caoutchouc pour 1l'alikmentation en cau des condenseurs, Cette ali-

mentation est effectuée de 1l fagon suivonte 3

1. Vanne d'eau - entrée du condeuseur additionnel.

2, Sortie du condeuseur additionneleentrée du condenseur
principal.

3. Sortie du condenseur principel - conduite d'évacuation.
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Sixiéme étape : Iguipements électriques

Au cours de cette étape, nous ~vons collnboré avec le technicie

du département Génie-électrique. Avec ce dernier, nous avons effectué

1. Ie branchement cdes fils électriques reliant les thermoplong™

aux prises électriques.

2, Vérrification de ln bomne état de marche des prises de
coursnts éléctriques, des thormoplongeurs ¢t de la pompé doseuse

en utilisant le métrix.

3. Placement d'un autotransformateur monophasé de puissance

3 KT en connection avec un thermoplongeur «

Partie inachevée @

le mise en placc dos trois éléments chauffants, 1'un pour la
condgite de vapour, un second pour 1» conduite du reflux et um
troisiéme pour la conduite d'alimentation de 1ln colomne n'a pas étai

efféctué du fait de leur non disponibilité.

Ios iddes du montage sont schématisées sur le gchéma N°3,
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IIT, Tests de 1'ingtallation @

Aprés avoir effectué le montage de notre installation, nous
avons commencé pr tester ot vérifior les différentes parties qui

gemblent importantes pour le fonctionnement de 1'installation.

TIT., 1. Vérification de 1'étancheité

Cette vérification a &té offoctuée en utilisant 1l'eau du
robinet commec fluide véhiculant. Plusicurs imperfections . ont été
rencontrées, les unes était réparablc facilement et ce en leur
g&jout-nt des joints supplémentaire, par contre d'autre étaient délic

car clles exigeaitnt un soudage.

Parmi les prrties qui présentaient des fuites, on notc 3

- Io bouilleur: Vu que ce dernicr était construit en Inox,
i1 f£~11ait s'attendre & 1l'existance Aau minimum d'une fuite, et ceci
ost Al bien A la non qualification des asoudeurs par qui il a été

soudé,
1n fuite a été localisée au niveau bas du bouilleur qui donn-

we petite ouverture qui risque d'étre dangereuse pour 1'installatic

en fonctionnement.

— Ie condenseur j Ce condenseur construit lui aussi en inox
présente «re potito fuite réparable duc su mauvais brasage du

cuivre svec 1'Inox.

Toutes fois ces fuites ume fois 1localisées peuvent-etre

réparées.

TTI. 2. Vérification du systéme d'écoulement du régulateur

du reflux.

1e tost du systéme d'écoulenent du régulateur du reflux a ét

effectué en remplissant le condenseur avec de 1'eau.
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Nous avons remsrqué que 1'écoulement était Dloqué dnans les
conduites du régulateur, ceci s'explique par 1'empechement de la
circul~tion de 1l'air dans les conddites causé par la nauvaise dispo-

sition du purge de vapeur au niveau des éprouvettes graduées.

Conclusion ¢ Vu les circonstances, nous avons envisagé= de

modifier lc schéma des éprouvettes de mesure de débit ‘schéma N°4)

ITI. 3. Vérification du systéme d'alimentation (Pompe ) »

Ie pompe doscuse qué nous Avons utilisé comporte les perform
ces suivante

~ Production : Prominent electronic de marque Allemande

- Débit maximel : 49,4 1/h

— Pression maximale ¢ 4 bar

Ie pompe comportc wn double réglage :
-~ réglage de 1a fréquence & le naximun étant de 100 pulsatior
- Réglage de débit d'wedosc au pourcentage de charge gradué

de 0 & 100,

Etalonnage de ln pompe

Vu que notre débit opératoire ne doit pns dépasser 101/h, on =
conetaté lors du réglage wue ce dernier est obtenu dans 1'interval’
dharge witaire ne dépassant pas 20%, aussi le nombre d'impulsion
ou fréquence qui ne doit pas dépasser 30 impulsions/m par rapport

a4 100 qui eprésente le maximum.

Ie test d'étslonnage a donné les valeurs nentionnées dans le
tableau N°
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Tableau N°I

§ 1 T T 7

;  taux de 1n i Nombre de pul—i tenps de i nombre ,Charge uni
: charge : sation/mn Y remplissage‘d'impulsian'taire de 7
© unitaire(%) !  de 250ml/s |réalisée  foulement.
i ! ! ! , (m1/e)

f 1 ! ; ! !

. 10 1 60 1 12 1 12 1 20.8

! 1 I ! t

! 10 1 30 1 24 1 12 1 20.8

¥ ! — ! !

! 20 g R g 139

! ! ! i !

1s charge unitaire de refoulement est définie par le rappor

entre lo volume mesuré ct le temps de son remplissage.

Constatzdns:

On remarque que la reproductibilité des résultats du point
vue la cherge unitaire de refoulement ost bonme, mnis les résultat
nous montre qu'il n'existe pas de linéarité du coté réglage du cad
entre la charge unitaire de refoulement et le taux de la charge

‘anclusion s

Un réglage individuel de 1~ pompe doseuse est exigé pour

chaque €tude.

III. 4 Vérification du fonctionnement des thermo longeurs

les thermoplongeurs peuvent-tre considérée comme unc

partie principnle et importante dulouilleur.

Ieur verification au moyen d'wn appareil utilisé en
&léctricité appelé "métrix', ainsi que leur branchement électrique

confirment le bon état de fonctionnement des thermoplongeurs.

Pour 1o sécurité des thermoplongeurs, il ne faut
jamais les brancher tant qu'ils ne sont pas plongés dans un bain
de liquide sinon ils risquent dé se détruire lors de leur &échauf-
fenent.

Conclusion.

Du c5té des thermoplongeurs, le bouilleur est prét 2

fonctionner.
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IV. Destinations de 1'installation réalisée.

Ll'installation que nous avons réalisé est capable d'effectuer
deux opdrations unitaires dans le domaine de l= réctification qui
sont : 1o réctification continue et 1= réctification discontinue.

Cotte instnllation peut servir 3

- comme moyen de la didactique qui peut—étre utilisée pour
les travaux pratiques de laboratoire d-ns 1l'option des opérations

unitaires et de tpr~nsfert de matiére.

— Pour la regénération de petites quantités de solvants

utilisés au département génie—chimique .

We 4. Réctification continue @

L'installation permet a'étudier 1'influence de plusieurs

paramétres opératoires tels que @

- Ie teux de reflux.

i

Tiveau d'alimentation HF.

Composition XF et température tF de 1l'alimentation.
- Débites liquide L et gazeux G
on fonction du taux de séparation.

1e mode opératoire & suivre est le suivent 3

1. Remplir le bouilleur d'un mélange binaire.
2, Mettre en narche 1l'eau de recirculntion du condenseur.

3, Vérifier le systéme a'écouloment des phases d'aprés
1'exigence de l= technologic.
4., Brancher les thermoplongeurs pour le rechauffage de la

colonne jusqu'ad obtention des gouttelettes de liquide.



5. Mettre en marche la pompe doseusc .

6. Régler le taux de reflux ot 1~ puissance du systéme de

chauffage d'unc fagon préliminaire on attendant 1'établissement du

7. Modifier lecs conditions opératoires d'aprés une idcée marquee

suparavant et mosurer les taux de séparation et les débits du distillat

et du résidu,

IV. 2. Réctification discontinue @

Doux techniques de traiment sont 3 1a basc de la rectificntion
discontinuc.

a) Taux de reflux R constant.
b) Composition du distillat constante

Pour garantir un débit vapeur G constant en discontinu, los
constituants A et B du mélanfe binaire doivent avoir des enth-lpies

proches (exemple: méthanol —éthanol).

IV. 2.1. Mode opératoire avec taux de reflux constant ¢

Ie mode opératoirc & suivre est le suivant 3

1. Introduirc la charge (mélange 2 géparer) dans le bouilleur

2, Mettre en marche 1l'eau de recirculation du condensour.

3, Vérifir le systémed d'écoulement des phases d'aprés 1l'exigenc

de 1la tedhnologiec.

tLthwMW]Esﬂmmmmmmmmspmmlermmaﬁﬁgedclacdmm

jusqu'd obtention des gouttelettes du liquide,

5. Pravailler & reflux total pendsnt ume durée d'environ une

(01) heure jusqu'ad établissement du régime d'écoulement.

6. Régler le reflux & 1l valour désirce.

7. Noter les valeurs obtenus du taux de séparation ot des débits.
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IV. 2. 2. Mode opératoire avec composition du distillat

constonte &

Ie modd opératoire cst le mémé que celui du paragraphe

(1v.2.1.) du point 1 & 5 ot en plus on a @

6. Régler le reflux en obten-nt XD désiré.

7. Noter la température T de 1ls portie supéricurc de 1~

colonne correspondante & XD'

8. Régler (augmenter) 1o teux de reflux en gardant constante

1s tempérnture T de la partie supiricurc.

TV, 2. 3. 3 Exprimentation de 1'installatione.

L'exprimentation de notre installation n'a pas pu etre

offectude et ceci pour les raisons suivantes $

1. Mangue de produits chinique 3

Ie manque de grande quantités de produits tels que 1!éthanol
ot le méthanol su niveau du magasin de 1'Tcole nous a empeché & tester

notre instsllation.

2, Inperfections de 1'installation.

Ces imperfoctions dues aux fuites & deux niveau 3

- Ic bouillcur 3

Totite fuite au niveau bas du bouilleur.
-~ Ie condenseur.

Toute fois, ces imperfections sont facilement réparable

e fois les produits & traiter sont préts.
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CONCLUSION _FT_PERSFECTIVES.

e

1'wm des buts principal de ce travail o &té la réalisation
34 1'echelle laboratoire d'vme installation de réetification &

double emploi : réctification continue ot discontinue.

Cette réalisation nous a permis de nous confronter & des
problémes pratiques. De point de vue poyens ot disponibilités, nous

avons ¢té amenés a modifier les paraméires fixés auparavant.

les imperfections de la réalisation oxigent d'étre éliminées
pour que 1'on puisse faire un teat complet de fonctionnement et de

permettre & apprécier le résultat final.

Tne modification au niveau du régulateur du taux de reflux
a &té proposée pour &vitor d'une éventualité d'un mauvais écoule—

ment du distillat.

1Vinstallation éxige plusicurs metériaux supplémentaires
parmi lesquels trois autotransformateurs monophasés pour que 1a
réalisation finnle soit entiérement adéqunte pour 1'intention des

rénlisateurs.

Toute foix, on garde 1'éspoir qu'aprés avoir &lininé ces
problémes, 1'instnllation aura bien a servir nu Département Géni-

Chimique.
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Tableau (1-1)
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LANNEXE N° I.

Caractéristiques des anne~ux Raschig.

e

M bérisu a () olm) ¥ | (kg/w3) | alme/m3)| (%) | F(#/mi)
~— ' 1 e
76520 953 | 1695 | 59 Wrrsz % 121
50,80 6,35 | 5720 | 660 95 o 213
CERAMIQUE, 38,10 4,76 |13670 | 690 121 3 312
25,40 3,18 | 47700 ? 670 185 7 509
19,10 2,38 | 109000 i 800 245 72 837
12,70 2,38 | 378000 | 880 370 64 1900
9,53 1,59 | 900000 ECo 390 63 3280
6435 1,59 pB020000 960 715 62 5250
76420 1,590 | 1801 400 66 85 105
50,80 19590 | 5930 590 95 92 187
L 38,10 | 1,590 | 14130 | 1785 128 90 272
19,10 1,590 | 110900 | 1505 246 80 721
25,40 14590 | 46300 1935 184 86 449
9,53 0,384 | 538 — 1280
6535. | 0,784 [3110000 | 2400 174 69 2297
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Tableau (I.2) Carsctéristique des ammeaux Icssing et Pall
& T T Towm |
otertmr | (m) () | T (/) | /) | @) T
i ! ‘ | (m2/m3)
i 50,80 | 9,53 | 5500 800 ; 110 68
smoane | 38210 | 6,35 | 14000 | 900 150 60
: 25540 3,18 | 46000 | 800 | 220 66
Iessing en
|
céramique | ; i
jgmomuwx | 50,80 | 1,20 [ | 580 | 120 | 93
| i 1 |
lossing en | 38,70 | 0,90 |00 1 610 | 170 | 92
acior 25,40 | 0,70 140090 1 g90 | 250 i 91
' | E —
. 19,10 | 0,60 100990 1 760 | 310 | 9%
‘ 12,70 0,50 -370000-‘.‘ 800 ! 500 I 89
6,35 | 0,50 |3000000 40 \ 1000 | 80
|
Anneau Pall 101,60) 9,53 800 | 420 % 56 82
 —_— 50,80| 4,76 | 600C | 545 125 78 112
25,40 3,18 |49400 | 640 | 220 T3 218
|
- 6000 1
' 4
innome Pa11 | 507801 05914 1200 352 | 102 9% | 66
. 38,10 0,752 - | 384 l 128 95 92
en ncler
25,40 0,610 49400 | 481 207 o 157
15490| 0,454 210000f 592 i 341 93 | 230
i i ! :




Tablesu (I.3) Carnctéristiques des Selles de Berl et TntaloxX.

. i s B N -

! P i q v ! z
Matériau : d N ; 3! a F
i !
() P o) | @) ) (/)
| solles do | 50,80, 8830 | 625 t105 1 T2, 148
| !
: T i 38,1o§ 22800 ! 640 § 151 i o 215
: | 25,40, Ti000 , 720 4 250 68, 360
i T ! ! !
j  OSTAmIAUO. ¢ 45401 176500 1 785 1285 ! 66 1 7185
i 1
: : 12,70, 590000 1865 455 , 62 785
! I 6,35! 3780000! 90 ! 8% I 60 ! 2950
! ! ! ! !
; T 'I 1 ] ] !
i i 1 i
D got10s Tntam | 9080 8820 1610 ! 118 i 6 131
! . ! ! ! ,
¥ b i | 38,10, 23800 (625 1% | 76 i 171
. , ! ! ! ! !
b ceremious, | 25,40! 75900 !675 ! 255 ! 3 302
1 ;19,10 1992004705 335 | 13 i 475
! 1 12,70! 646000 1735 1625 P T1 655
! ! ! ! !
! : 9,53 | 1759000 (800 | T12 | 67 i 712
! 1 6,35 ! 4140000 ! 865 ! 985 ! 65 | 985
! ! ! ! !y ! !
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ANNEX N° II. Coefficients numérique et @ de la formule de IEVA (2.1)

Tableau (IT.1)

| camissage a o L, b Domaine de validite
(m) (m) m (sm ') L: Kg/(m2.s)

|

Armesux  Raschig | 0,0127 0, 0024 1920 0,1893 0,41 < L 11,7
0,0191 0,0024 450 0,1184 254 <LK 1446
0, 0254 0,0032 440 0,1142 | 0,49¢ L<37
0,0381 0,0064 165 0,1050 | 0,98< L<24
0,0508 0,0064 154 0,0774 | 0,98< L<29
0,0127 820 0,0892 | 0,41 < LK19,1

Selles de Beal | 0,0191 330++ 0,0074 | 0,49 < L{19,5
0, 0254 220 0,0774 | 0,98 £ L{39
0,0281 {110 0705% | 0,98 < 129

celles Tatalox | 090254 170 0,0725 | 3,4 < L{9155

0,0381 17 0,059 394 < L <195
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PRINCIPALES N.0TATIOZNS.
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Notation i wmité i gignification
1
: 2,3 ; !
2 ! n”/n | surface volumique d'um g~rnissnge
! !
ae : m?/mB i surface volunique effictive
1 .
ag i mz/m3 ; surface volumicue d'un élement de garmissage
!
am ‘, m2 ! Surfacc volumiquo pouillée B
- !
A :. 1 pive de 1a section droite d'ume colomng
! 1 a=uD/4
! !
d 1 m | Dimension nominnle d'un grrnissage
D i m z Dismétre intérieur Ad'une colonne
D ! n2/ s | Coefficient de diffusion
D i mole / 1 i Débit molaire du distillot
%) 1 —_— ! Tombre A'B5tvis
!
T i mz/m3 ; Fectour de g-missage
2 ! mz/ S | scocoleration de 1ln pesantour £-9.81 m2/ S
!
g !, I@/émz s) ; Vitesso clngsique du Zaz
gt ! mole/(m2 s) ! Vitesse molnire du ga2
! i
Ge i Kg/(m2 S ) 1 Vitesse mossique du g°2 3 1'engorgement
G2l ! | Nombre de Cnlilée (pour le liquide)
!
ho i 1 Rétention opératoire
he ! ——— | Rétention capilnire
ht i —_— i Rétention totale.
H2.5.P.T | . hauteur équivalonto 3 wn platentt thécrique
5, \ \ Hautour d'mité de transfert
ke | mole/m2 s ) | Goofficient de transfert partiel d-ns lo
l phase gnzeUsSe .
|
kL nole (m2 s) ' Voofficient de transfert partiel d~ns la
phase liquicde.
KG nole /H2 8) Coefficient global de tronsfert par rapport

nole/(m2 8)

— e ————

34 1a phase gazeuse.

Cocfféicient globsl de transfert rapporté a

phase liquice.

1la

e
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M

O

=

N <4 <94 MW H

m (‘/’,P'\o(

Kg/(m2.s)
m0l/(m2.s)

Kg/mol

mol

m—B

Pa
Pa
n3/s

T/(mole K)

g & W

n

¥g/s2 ou N/m
IQg-/sZ ou H/m

n

ot S -

Titosgr mpssigue dv ligquide

—itagse noiqdies du liguide

Mombre ¢°¢ldaonu: fo grrmissagc par

mditd da voluti.,

Tamers ATunitds do tronsferd
Proasion tobnos

I - I

Preggion paxitiallc U DoRllEIOTA

™A T
Débhit voiamo

Crnstante des maz porfaits ¢ 2 sx

i

H-mbre de Towvac ds (poun le liguls

Jordbra de Sshaldt ‘. porr le liouw

- . 7 w \
aambre de Shemmod (pouz o gosn,

Teméreturs “hermodyiomicus

Veolums girnl ¢ V= A7

Talune Chre £1liront (o garmissate

DEhit-rrses dir phsidn

Spacsion molains de acluse dons
anscigsge do ohoryood

Traction nolairs én solutd dong
Ordoaiés de Inbe

A

Tavteur de zrrnissaie

Tension myrrfisiclls
Tengior superficicll~ cora~+ix
Apaissair Ju filn

Fraction do wide wolmigue



Kg/ (m.s)

Viscosité dynamique du liquéde

ﬁL m2/s Viscosité dinématique du liquide
/ ‘)1, _ }’j
@
%‘J n2 /s Viscogité cinamntique de 1'eau & 20°C
‘@'G Kg/m3 Mhsse voulunique du gaz
QL Rg/m3 Masse volitmique du ljquide.
INDICES

i e Interface

A AE— Constituant

e A engorgenent

G — gag

L S liquide

0 s global (Overall)

1 soimmet de la colomne

2 bas de 1~ colonne

M Voleur logrrthmique moyenne.
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